HI / t r u i» i i i i o 
BUNDESREPUBLIK DEUTSCHLAND 





Prioritatsbescheinigung iiber die Einreichung 
einer Patentanmeldung 




Aktenzeichen: 

Anmeldetag: 

Anmelder/lnhaber: 

Bezeichnung: 

IPC: 



10 2004 041 187.5 



25. August 2004 



BASF Aktiengesellschaft, 67056 Ludwigshafen/DE 



Verfahren zum Reaktiv-Farben von Leder 



C 09 B, D 06 P 



Die angehefteten Stucke sind eine richtige und genaue Wiedergabe der ur- 
sprunglichen Unterlagen dieser Patentanmeldung. 



Munchen, den 6. Oktober 2004 
Deutsches Patent- und Markenamt 
Der President 

Im Ayftrag 




A 91 61 

03/00 
EDV-L 



BASF Aktiengesellschaft 



20030337 



PF 0000055015-2 



Verfahren zum Reaktiv-Farben von Leder 

Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zum Farben von Leder und neue Farb- 
stoffe, die zum Reaktiv-Farben von Leder besonders geeignet sind. 

Die Farbung von gegerbtem Leder erfolgt derzeit mit sauren Farbstoffen, Direktfarb- 
stoffen. Schwefelfarbstoffen oder basischen Farbstoffen. Die Erzielung hoher Farbin- 
tensitaten und hoher Farbbestandigkeiten, insbesondere Nass- und Schweifiechthei- 
ten, ist mit diesen Farbstoffen schwierig und fOr mittlere bis hohe Farbtiefen bis heute 
noch nicht befriedigend gelost worden. 

Urn die Nass- und Schweiliechtheit zu verbessern, wird das Leder haufig mit kationi- 
schen Komplexierungsmitteln behandelt, die den Farbstoff komplexieren und so die 
Lfislichkeit im Kontakt mit Wasser vermindem. Die erzielbaren Nass- und Schweili- 
echtheiten und Abriebbestandigkeiten sind jedoch fur intensive Farbnuancen noch 
nicht ausreichend. Femer neigen daraus gefertigte Lederartikel beim Gebrauch zu Ab- 
farbungen. Das Erzielen hoher Echtheiten bei mittleren bis hohen Farbtiefen erfordert 
zudem eine sehr sorgfaltige Farbstoffauswahl und die Abstimmung des eingesetzten 
Farbstoffs mit den eingesetzten Lederhilfsmitteln, weiterhin geeignete Fettungsmittel 
20 und Nachgerbstoffauswahl. Zudem ist es in der Regel zur Erzielung der gewOnschten 
Echtheiten erforderlich. Farbstoff und Fettungsmittel und in einigen Fallen auch den 
Nachgerbstoff in getrennter Flotte zu applizieren, was aufgrund des erforderlichen Flot- 
tenwechsels eine Verlangerung der Gesamtprozessdauer und zudem einen verstark- 
ten Arifall von Abwasser zur Folge hat. 

25 

Der Farbeprozess im wassrigen und sauren Medium unter Verwendung konventionel- 
ler Lederfarbstoff istfolglich durch die unterschiedlichen Verfahrensschritte und mit- 
verwendeten Chemikalien komplex und langwierig und kostenintensiv. Zudem konnen 
die oben geschilderten Echtheitsprobleme durch diese Malinahmen nicht grundlegend 
30 gelost werden. Grund hierfur ist, dass die eingesetzten konventionellen Farbstoffe Ober 
ionische Wechselwirkungen an das Leder gebunden sind. Durch Einwirkung wassriger 
alkalischer Ldsungen, wie beispielsweise durch WaschflQssigkeiten oder in Tests zur 
Schweiliechtheit, wird die lonenbindung zwischen Leder und Farbstoff zerst5rt, so 
dass sich der Farbstoff aus dem Leder lost und umgebende Materialien, z.B. Begleit- 
35 gewebe anfarbt. 

Verschiedentlich wurde versucht, die Farb- und Nassechtheit des gefarbten Leders 
durch Reaktivfarben zu verbessern. Unter Reaktivfarben versteht man die Verwendung 
von Farbstoffen, die funktionelle Gruppen aufweisen, welche mit den funktionellen 
40 Gruppen des Leders eine kovalente chemische Bindung ausbilden konnen. 
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So beschreiben T.C. Mullen in the Leather Manufacturer 1964, S. 18 ff. und in J. Soc. 
Leather, Trades, Chem. 46, 1962, S. 162 ff. sowie M.L. Fein et al. in J. Am. Leather 
Chem. Assoc. 65, 1970, S.584-591 die Verwendung von Reaktivfarbstoffen, die als 
Reaktivanker eine Dichlortriazin-Gruppe aufweisen. Die erzielten Fixierausbeuten, d.h. 
der Anteil an chemisch gebundenem Farbstoff, sind mit etwa 70 bis 75 % jedoch nur 
maftig und ISsen die oben geschilderten Probleme nicht. Zudem ist das Verfahren auf 
mit Chrom gegerbte Leder beschrankt. 

Urn diese Nachteile zu Qberwinden, schlagt die DE-A 3529294 vor, fur die Lederfar- 
bung Farbstoffe zu verwenden, die wenigstens eine 1 ,3,5-Triazinylgruppe, an die ein 
Substituent mit einem quartaren Stickstoffatom gebunden ist, aufweisen. Eigene Un- 
tersuchungen der Anmelderin an N-Acetyllysin als Modellsystem haben jedoch gezeigt, 
dass unter den dort beschriebenen Farbebedingungen eine Ausbildung von kovalenten 
Bindungen zwischen Farbstoff und der Aminogruppe des N-Acetyllysins nicht in signifi- 
kantem Ausmali erfolgt. 

K. Rosenbusch et al. in Das Leder 19, 1968, S. 284 beschreiben die Verwendung von 
Remazol®-Farbstoffen. die eine Vinylsulfongruppe Oder eine Gruppe, aus welcher bei 
Einwirkung von Alkalien eine Vinylsulfongruppe freigesetzt wird, aufweisen, zum Far- 
ben von Samisch-Leder. Urn eine ausreichende Fixierung zu erreichen sind jedoch 
lange Farbedauern bei einem pH-Wert von 10 erforderlich. Aufgrund der angewende- 
ten Farbebedingungen, d.h. hoher pH-Wert in Verbindung mit langen Farbezeiten von 
7 h und langer kann dieses Verfahren nur zum Farben von Samischleder eingesetzt 
werden, das bekanntermalien gegenOber Alkalien bestandig ist. Bei anderen Ledersor- 

ten fuhren die beschriebenen Farbebedingungen zu einer Schadigung des Leders. 

Eigene Untersuchungen der Anmelderin zeigen zudem, dass bei Einsatz von Rema- 

zol^-Farbstoffen, die eine Vinylsulfongruppe aufweisen, eine zufriedenstellende Fixie- 

rung nicht erreicht wird. 

Zusammenfassend lasst sich sagen, dass durch die bekannte Verfahren zur Lederfar- 
bung mit Reaktivfarbstoffen bei mittleren bis hohen Farbtiefen gute Fixierausbeuten 
von 85 % und hoher nicht erreicht werden. Zur Erreichung hoher Nass- und Schweili- 
echtheiten und einer guten Migrationsstabilitat sind die im Stand derTechnik erreichten 
Fixierausbeuten von 70 bis 75 % nicht ausreichend, da der nicht gebundene Farbstoff- 
anteil mOhsam ausgewaschen werden muss, urn die hier geschilderten Probleme zu 
losen. Auf die hier geschilderten Nachteile der Lederfarbung mit Reaktiv-Farbstoffen 
wird auch in The Leather Manufacturer 1964, S.18-23, hingewiesen. Es verwundert 
daher nicht, dass sich die Lederfarbung mit Reaktivfarbstoffen nicht durchgesetzt hat. 
Vielmehr werden heute andere Wege gesucht, Farbstoffe kovalent im Leder zu binden, 
beispielsweise durch Vorbehandlung des Leders mit polyfunktionellen Aldehyden, die 



30 



35 



40 



M/44135 



BASF Aktierigesellschaft 



20030337 



PF 0000055015-2 



wenigstens eine reaktive Gruppe aufweisen, welche mit einer reaktiven Gruppe des 
Farbstoffs unter Bindungsbildung reagieren konnen (siehe DE 100 44 642 A1) 

Aufgrund der hier beschriebenen Nachteile sind die Verfahren insbesondere nicht zur 
Herstellung von Lederartikeln fur spezielle Segmente wie fQr Schuhe, Bekleidung, Au- 
tomobil Handschuh und Mabel geeignet, die in mittlerer und hoher Farbtiefen Qber 
hohe Echtheiten. insbesondere Wasch-, Schweili-, Reib- und Migrationsechtheiten 
verfugen. 

Der vorliegenden Erfindung liegt somit die Aufgabe zugrunde, ein Verfahren zum Far- 
ben von Leder bereitzustellen, bei dem auch bei mittleren und hohen Farbtiefen (Farb- 
intensitaten) hohe Echtheiten, insbesondere Mass-, Schweili- und Reibechtheiten so- 
wie eine hohe Migrationsechtheit erzielt werden. Zudem sollte das Verfahren unter 
Bedingungen durchgefuhrt werden kSnnen, die nicht oder nur in geringem Umfang zu 
einer Schadigung des Leders fOhren. Insbesondere soilte das Verfahren zur Herstel- 
lung Lederartikeln fOr spezielle Segmente wie fQr Schuhe, Bekleidung, Automobil, 
Handschuh und M6bel geeignet sein, die besonders in mittlerer und hoher Farbtiefen 
Ober hohe Echtheiten, insbesondere Wasch-, Schweili-, Reib- und Migrationsechthe.- 
ten, verfOgen. 

Es wurde Uberraschenderweise gefunden, dass bei Verwendung von Farbstoffen F, die 
wenigstens eine funktionelle Gruppe der nachfolgend definierten Formel A aufwe.sen, 
in wassriger Flotte bei pH-Werten von wenigstens pH 7,5 diese Aufgabe gelost wird. 
Die Farbung und Fixierung geht dabei so rasch vonstatten, dass nur kurze Farbedau- 
ern von 4 h und weniger erforderiich sind urn eine hinreichende Farbintensitat und e.ne 
hohe Fixierung von 85 % und darilber zu erreichen. 

Demnach betrifft die vorliegende Erfindung ein Verfahren zum Farben von Leder mit 
wenigstens einem Farbstoff F, der wenigstens eine unter alkalischen Bedingungen 
aktivierbare Gruppe der Formel A; 




(A) 



aufweist, worin 



5 



— - die Bindung zum Rest des Farbstoffmolekuls darstellt; 
X fQr einen elektronenziehenden Rest steht, 
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k fOr 1 , 2 oder 3 steht, 
n 0 oder 1 bedeutet, und 

B fiir eine Gruppe CH=CH 2 oder eine Gruppe CH 2 -CH 2 -Q steht, worin Q eine unter 
alkalischen Bedingungen abspaltbare Gruppe steht, 

umfassend die Behandlung des Leders mit einer wassrigen Flotte, enthaltend wenigs- 
tens einen Farbstoff F, bei einem pH-Wert von wenigstens 7,5, in der Regel im Bereich 
von 8 bis 11, vorzugsweise im Bereich von 8,5 bis 10,5 und speziell im Bereich von 8,5 
bis 10. 

Hier und im Folgenden steht der Ausdruck Alkyl in der Regel fOr einen linearen oder 
verzweigten Kohlenwasserstoffrest mit 1 bis 6 und vorzugsweise mit 1 bis 4 C-Atomen 
(d-Ce- bzw. C r C 4 -Alkyl) wie Methyl, Ethyl, Propyl, Isopropyl und dergleichen. Haloge- 
nalkyl steht fOr Alkyl, wie vorstehend definiert, worin die Wasserstoffatome teilweise 
oder vollstandig durch Halogenatome, insbesondere durch Fluoratome ersetzt sind, 
wie in Trifluormethyl, Trichlormethyl, Pentafluorethyl, und dergleichen. Alkoxy steht fur 
einen Ober ein Sauerstoffatom gebundenen Alkylrest, wie vorstehend definiert. Gege- 
benenfails substituiertes Phenyl bedeutet, dass der Phenylrest einen oder mehrere, 
z B 1 2 3 oder 4 Substituenten aufweisen kann, die beispielsweise ausgewahlt sind 
) unter Halogen, Alkyl, Alkoxy, Nitro, Cyano, COOH, S0 3 H und dergleichen. Halogen 
steht insbesondere fOr Fluor, Chlor oder Brom. 

Elektronenziehende Reste X sind solche, die einen -M- und/oder einen -l-Effekt auf 
den aromatischen Rest, an den sie gebunden sind, ausQben. Hierzu zahlen beispiels- 
5 weise Fluor oder Chlor, CN. N0 2 sowie Gruppen der Formeln -C(0)-R 1 und S(0)2R , 
worin R 1 und R 2 unabhangig voneinander fur OH, Alkyl, Halogenalkyl, Alkoxy oder ge- 
gebenenfalls substituiertes Phenyl stehen. Sofern der Rest A mehrere Gruppen auf- 
weist (k >1), dann konnen die Gruppen X gleich oder verschieden sein. Vorzugswe.se 
steht wenigstens eine der Gruppen X fur eine Hydroxysulfonyl-Gruppe (S0 3 H). 

30 

Die Variable k steht vorzugsweise fOr 1 oder 2, d.h. der Rest A weist 1 oder 2 elektro- 
nenziehende Reste X auf. Vorzugsweise steht n in Formel A fur 0, d.h. der Rest A .st 
von Benzol abgeleitet. Sofern n fQr 1 steht, 1st der Rest A von Naphthalin abgelertet. In 
diesen Fallen kann sich die Gruppe SOz-B an dem gleichen Benzolkem wie die we- 
35 nigstens eine Gruppe X befinden oder an dem anderen Benzolkern. 

Unter einer unter alkalischen Bedingungen abspaltbaren Gruppe Q versteht man Res- 
te die unter alkalischen Bedingungen, d.h. bei pH-Werten von 7,5 oder dariiber unter 
Eliminierung unter Ausbildung einer Vinylsulfongruppe abgespalten werden. Beispiele 
40 fOr derartige Gruppen sind Halogen, z.B. Chlor, Brom oder lod, weiterhin -O-SO3H, -S- 
SO3H Dialkylamino, quartares Ammoniumreste wie Tri-d-C^alkylammonium, Benzyl- 



M/44135 



BASF Aktiengesellschaft 



20030337 



PF 0000055015-2 



di-d-C^alkylammonium oder N-gebundenes Pyridinium, sowie Reste der Formeln 
R 3 S(0) 2 - R 4 S(0)2-0-, R s C(0)-0-. Hierin stehen R 3 , R 4 und R 5 unabhangig voneinan- 
der for Alky! Halogenalkyl oder gegebenenfalls substituiertes Phenyl, wobei R 5 auch 
Wasserstoffbedeuten kann. Bevorzugt steht Q fur eine Gruppe -0-(CO)CH 3 und ins- 
besondere fOr -O-SO3H. 

Erfindungsgemafc bevorzugt steht B in Formel A fur CH=CH 2 , eine Gruppe 
CH 2 -CH 2 -0-C(0)CH 3 oder eine Gruppe CH 2 -CH 2 -0-S0 3 H. Insbesondere 1st Rest A 
ausgewahlt ist unter den nachfolgenden Resten A1 bis A12: 



HO3S. 



— ^^-S0 2 -CH=CH 2 
(A2) 



HOgS. 



SO,-CH 2 -CH 2 -0-S0 3 H 
(A1) 



HO3S, 



/ _ \-SO ;) -CH=CH 



HO3S 



2~" — J 2 

(A3) 



H03S 

"\ /- S0 2- CH 2- CH 2-°- S0 3 H 



HO3S 



(A4) 



H0 3 S. 




(A5) 



S0 2 -CH=CH 2 



HO3S. 



^ (A6) 
^SO^CH^CH^O-SOaH 



H0 3 S ( 



---^J^-SO,H (A7) 



S0 2 -CH=CH 2 




SO3H 



(A8) 



SO,-CH,-CH,-0-S0 3 H 
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10 



15 



20 



25 



H0 3 S H °3 S - 
— /~V- S0 2 -CH 2 -CH 2 -0-COCH 3 

(A9) 



HOgS. H0 3 S N 




(A10) 

SO,-CH,-CH,-0-COCH 3 



---/^SO,-CH 2 -CH 2 -0-COCH 3 -A-SO3H (A12) 



HO3S 



(A1 1 ) S0 2 -CH 2 -CH 2 -O-COCH 3 



Besonders bevorzugt hierunter sind Farbstoffe, worin der wenigstens eine Rest A die 
Formel A1 , A2 oder A9 aufweist. 

Zweckmaftigerweise weist der im erfindungsgemaften Verfahren eingesetzte Farbstoff, 
1 2 oder 3. vorzugsweise 1 oder 2 der vorgenannten Reste A auf. Dieser Rest A kann. 
muss abernicht Bestandteil des Farbstoffchromophors sein und ist vorzugsweise Qber 
eine Gruppe -NH- oder -N=N- mit dem Farbstoffmolekul verbunden. 

In der Regel weist der Farbstoff F eine oder mehrere, z.B. 1 bis 10, insbesondere 2 bis 
8 funktionelle Gruppen je FarbstoffmolekOI auf, die dem Farbstoff F Wasserloslichkeit 
verleihen. Hierbei handelt es sich in der Regel urn anionische bzw. saure funktionelle 
Gruppen, die im wassrigen Medium bei einem schwach saure oder alkalischen pH- 
Wert in der Regel bei pH-Werten oberhalb 4, unter Bildung anionischer Gruppen dis- 
soziieren Beispiele fur derartige Gruppen sind Hydroxysulfonylgruppen (-S0 3 H), Car- 
boxylgruppen (COOH) und Hydroxysulfonyloxygruppen (-O-SO3H) sowie die Anionen 
dieser Gruppen. Diese anionischen/sauren Gruppen konnen an die Gruppe A und/oder 
an andere Teile des FarbstoffmolekQIs gebunden sein. Sofern diese Gruppen im Farb- 
stoff F als anionische Gruppen vorliegen, versteht es sich von selber, dass der Farb- 
stoff auch die zur Neutralisation erforderlichen Gegenionen umfasst. Geetgnete Gege- 
nionen sind insbesondere Alkalimetallionen, speziell Natrium-, Kalium- und Lithium- 
lonen sowie Ammoniumionen, z.B. Ammoniumionen, die sich von Mono-, Di- oder 
Triethanolamin ableiten. 



Fur das erfindungsgemalie Verfahren sind auch Metallkomplexe, vorzugsweise Uber- 
gangsmetallkomplexe der vorgenannten Farbstoffe F, insbesondere Komplexe der 
Obergangsmetalle der Gruppen VI bis X des Periodensystems und hierunter insbeson- 
dere des Cu Cr, Fe, Ni, Co, Mn, Zn und Cd geeignet. Das Molverhaltnis von Uber- 
30 gangsmetall'zu Farbstoffmolekul in diesen Metallkomplexen liegt ublicherweise im Be- 
reich von 2:1 bis 1 :2. In der Regel erfolgt in diesen Farbstoffen die Komplexierung der 
Metallionen nicht Qber die vorgenannten anionischen Gruppen sondern Qber deproto- 
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nierte Hydroxylgruppen, iiber Aminogaippen, Iminogruppen, Stickstoffatome, die in ein 
aromatischen 77-Elektronensystem eingebunden sind, oder Ober Azogruppen. 

Typische im erfindungsgemalien Verfahren Farbstoffe F sind aus der Gruppe der fol- 
5 genden Farbstoffklassen ausgewahlt: Farbstoffe der Phthalocyanin-Reihe, Antrachi- 
non-Farbstoffe, Azofarbstoffe, Formazanfarbstoffe, Triphenyldioxazinfarbstoffe und 
Triarylmethanfarbstoffe. 

Derartige Farbstoffe F sind zum Teil aus dem Stand der Technik bekannt, z.B. aus WO 
10 94/18381 , EP-A 356 931, EP-A 559 617, EP-A 201 868, DE-A 195 23 245, DE-A 197 
31 166, EP 745 640, EP-A 889 098, EP-A 1 097 971 . EP-A 880 098 oder konnen in 
Analogie zu bekannten Herstellungsverfahren fur strukturell ahnliche Farbstoffe, wie 
sie aus dem hier zitierten Stand der Technik sowie aus EP 602 562, EP-A 597 41 1 , 
EP-A 592 105 oder DE 43 196 74 bekannt sind, hergestellt werden. 



Zur Herstellung der Farbstoffe F wird man in der Regel eine Aminoverbindung der 
Formel B 

(X) k 

(B) 





mit einem Farbstoff-Vorprodukt, dass eine nucleophil verdrangbare Gruppe aufweist, in 
20 an sich bekannter Weise zur Reaktion bringen. Beispiele fur nucleophil verdrangbare 
Gruppen sind Halogen, insbesondere Chlor oder Brom, das an einen Aromaten ge- 
bunden ist wie in Halogentriazin-Resten, oder in Form einer Halogensulfonyl-Gruppe 
oder einer Halogencarbonylgruppe vortiegt. Verfahren hierzu sind aus dem hier zitier- 
ten Stand der Technik bekannt oder konnen in analoger Weise zur Herstellung der 
25 Farbstoffe F angewendet werden. Alternativ kann man die Aminoverbindung B auch 
zunachst diazotieren und dann auf ein entsprechendes Farbstoffvorprodukt kuppeln. 
Das bei der Reaktion der Aminoverbindung B bzw. ihres Diazoniumsalzes mit dem 
Farbstoff-Vorprodukt erhaltene Reaktionsprodukt kann bereits der Farbstoff F sein oder 
seinerseits ein Vorprodukt fOr den Farbstoff F darstellen, das in Analogie zu bekannten 
30 Verfahren zum Farbstoff F weiterverarbeitet wird. 

Es versteht sich von selber, dass im erfindungsgemafien Verfahren sowohl reine Farb- 
stoffe als auch Farbstoffmischungen eingesetzt werden konnen. Bei der Lederfarbung 
gibt es neben den bereits erwahnten Anforderungen an hohe Echtheiten auch Anforde- 
35 rungen an die Qualitat der Farbung, beispielsweise Durchfarbung. Farbton, Reinheit, 
Egalitat der Farbung, Abdeckung der Narbenbeschadigung sowie Farbtongleichheit 
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von Fleisch- zu Narbenseite. Eigene Erfahrungen der Erfinder der vorliegenden Erfin- 
dung zeigen, dass es fOr das anwendungstechnische Gesamtprofil von Vorteil sein 
kann, Farbstoffmischungen einzusetzen. 

5 Bei Farbstoffmischungen kann es sich sowohl um Mischungen handeln, die durch 
Vermischen verschiedener Farbstoffe F hergestellt werden, als auch um Mischungen, 
die bei der Herstellung der Farbstoffe F anfallen. Vorzugsweise ist der Anteil der Farb- 
stoffe F in diesen Mischungen wenigstens 70 Gew.-%, insbesondere wenigstens 90 
Gew.-% und besonders bevorzugt wenigstens 99 Gew.-%, bezogen auf den farbigen, 

10 organisch chemischen Anteil im Farbstoff. Neben den Farbstoffen F konnen die im 

erfindungsgemaften Verfahren eingesetzten Farbstoffmischungen auch konventconelle 
Lederfarbstoffe enthalten, die keine Gruppe A aufweisen. Der Anteil derartiger Farb- 
stoffe wird in der Regel weniger als 30 Gew.-%, insbesondere weniger afs 10 Gew.-% 

k und speziell nicht mehr als 5 Gew.-% .-%, bezogen auf den farbigen, organisch chemi- 

*5 schen Anteil im Farbstoff, ausmachen. 

Sofern es sich bei den Farbstoffen F um Mischungen von Farbstoffen F mit ahnlichen 
Farbtonen handelt, betragt die Menge des individuellen Farbstoffs in der Regel wenigs- 
tens 10 Mol-%, insbesondere wenigstens 20 Mol-%, bezogen auf die Gesamtmenge an 
20 Farbstoff F in der Mischung. Hierunter bevorzugt sind Mischungen aus zwei Farbstof- 
fen F, wobei die Einzelkomponenten ein Molverhaltnis 9:1 bis 1:9 und insbesondere im 
Bereich von 2:8 bis 8:2 aufweisen. 

Aulierdem sind Mischungen von Farbstoffen von Interesse, in denen die Farbstoffe F 
25 unterschiedliche Farbtone aufweisen. Eine AusfOhrungsform hierbei ist das Nuancieren 
von Farbstoffen, beispielsweise von Schwarz-Farbstoffen mit andersfarbigen Farbstof- 
fen, beispielsweise mit roten, grunen oder blauen Farbstoffen. Sofern einen Farbstoff 
| ein oder mehrere weiterere Farbstoffe zu Zwecken des Nunancierens zugesetzt wer- 
" den betragt die Menge der nuancierenden Farbstoffe in der Regel 0,1 bis 15 Mol-%, 
30 bezogen auf den farbigen, organisch chemischen Anteil im Farbstoff. Eine weitere Aus- 
fOhrungsform sind Farbstoffmischungen fur die sogenannte Trichromiefarbung. Hierin 
enthait die Farbstoffmischung 3 oder mehr Farbstoffe F mit unterschiedlichen Farbto- 
nen. In diesem Fall macht die Einzelkomponente in der Regel wenigstens 1 Mol%, ins- 
besondere wenigstens 5 Mol-%, beispielsweise 5 bis 90 Mol.-%, bezogen auf die Ge- 
35 samtmenge an Farbstoff F in der Mischung aus. 

Hierbei ist zu berucksichtigen, dass Farbstoffe herstellungsbedingt anorganische Salze 
und Qberdies Stellmittel enthalten konnen. Der Anteil an derartigen Bestandteilen, im 
Folgenden auch als nichtfarbige Bestandteile bezeichnet, wird in der Regel nicht mehr 
40 als 60 Gew.-% betragen und liegt haufig im Bereich von 10 bis 50 Gew.-%, bezogen 
auf das Gesamtgewicht von farbigen und nichtfarbigen Bestandteilen des Farbstoffs. 
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In einer bevorzugten AusfOhrungsform der Erfindung handelt es sich bei dem Farbstoff 
F um einene Azofarbstoff und vorzugsweise um einen Azofarbstoff, der ausgewahlt ist 
unter den Farbstoffen der allgemeinen Formeln I bis XV und deren Metallkomplexen: 

Dk 1 -N=N-[P-N=N-] p Kk 1 [-N=N-Dk 2 ] m (I) 

Dk 1 -N=N-Napht 1 [-N=N-Tk 1 ] r [-N=N-Kk 1 ] k [-N=N-Dk 2 ] n (II) 

Dk 1 -N=N-Napht 1 -N=N-Tk 1 -N=N-Kk 1 -N=N-Tk 2 -N=N-Napht 2 -N=N-Dk 2 (III) 

Dk 1 -N=N-Kk 1 -N=N-Tk 1 -N=N-Kk 2 -N=N-Dk 2 (IV) 

Dk 1 -N=N-[P-N=N-] p Napht 1 [-N=N- R] r NH-Tr 1 -NH-Dk 2 (V) 

Dk 1 -N=N-P-NH-Tr 1 -NH-R-N=N-Dk 2 (VI) 

Dk 1 -N=N-Napht 1 -N=N-Tk 1 -N=N-P-NH-Tr 1 -NH-Dk 2 (VII) 

Dk 1 -N=N-Napht 1 -NH-Tr 1 -NH-P-NH-Tr 2 -NH-Napht 2 -N=N-Dk 2 (VIII) 

Dk 1 -N=N-Napht 1 -NH-Tr 1 -NH-Tk 1 -NH-Tr 2 -NH-Napht 2 -N=N-Dk 2 (IX) 
Dk 1 [-N=N-L]k-NH-Tr 1 -NH-M-N=N-Napht 1 -N=N-P-NH-Tr 2 -NH-[R-N=N-] n Dk 2 (X) 

25 Dk 1 -N=N-Kk 1 -N=N-Tk 1 -NH-Tr 1 -NH-Dk 2 (XI) 

Dk 1 -N=N-[P-N=N-] P R-N=N-Kk 1 [-N=N-Dk 2 ] n (XII) 

Dk 1 -N=N-Pyr-A (XIII) 

Kk 3 -N=N-Tk 1 -N=N-Kk 1 -N=N-A (XIV) 

Dk 1 -N=N-P-N=N-Kk 1 -N=N-R-N=N-Dk 2 (XV) 
35 worin: 

k, n, p und r unabhangig voneinander fur 0 Oder 1 stehen, wobei k+n+r in Formel II = 1 , 
2 oder 3 ist; 

40 m 0, 1 oder 2 bedeutet; 



20 



30 
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Dk\ Dk 2 unabhangig voneinander fur einem von einem aromatischen Amin abgeiei- 
ten Rest stehen oder eine Gruppe der Formel A bedeutet, wobei in den 
Formeln I - XII und XV jeweils wenigstens einer der Reste Dk 1 oder Dk 2 fQr 
einen Rest der Formel A steht 

5 

Kk\ Kk 2 unabhangig voneinander fur einen ein-, zwei- oder dreiwertigen aromati- 
schen, von Benzol, Napthalin, Pyrazol, Chinolin, Diphenylamin, Diphenyl- 
methan, Pyrimidin, Pyridin oder Diphenylether abgeleiteten Rest stehen, 
der gegebenenfalls einen oder mehrere der folgenden Reste als Substi- 
10 tuenten aufweisen kann: S0 3 H, COOH, CN, CONH 2 , OH, NH 2l N0 2 , Halo- 

gen, C r C 4 -Alkyl, C^OrHydroxyalkyl, Carboxy-C n -C 4 -alkyl, Ci-C 4 -Alkoxy, 
CrC^AIkylamino, Ci-C 4 -Dialkylamino, CrC 4 -Alkylaminocarbonyl, Ci-C 4 - 
Dialkylaminocarbonyl, C-rC 4 -AIkylcarbonylamino, N-(C 1 -C 4 -Alkylcarbonyl)- 
N-(C 1 -C 4 -alkylcarbonyl)amino, CrC^AIkylaminocarbonyloxy, GrC 4 - 
Dialkylaminocarbonyloxy, CrC 4 -Alkylaminocarbonylamino, d-C 4 - 
Dialkylaminocarbonylamino, Phenylaminocarbonyloxy, Phenylaminocarbo- 
nylamino, d-C 4 -Alkoxycarbonylamino, d-C 4 -Hydroxy-d-C 4 -alkyIamino, 
Carboxy-d-C 4 -alkylamino, Phenylcarbonylamino, d-C 4 -AlkyIsulfonyI, d- 
C 4 -Hydrbxyalkylsulfonyl, d-C 4 -Alkylaminosulfonyl, Ci-C 4 - 
20 Alkylsulfonylamino, Phenylsulfonyl, Phenylsulfonylamino, Formamid, ein 

Rest der Forme! SO^R^R 57 , worin R 56 und R 57 unabhangig voneinander 
fDr Wasserstoff, Ci-C 4 -Alkyl, Formyl, d-C 4 -Alkylcarbonyl, d-C 4 - 
Alkyloxycarbonyl, NH2-CO oder Ci-C 4 -AIkylaminocarbonyl stehen, d-C 4 - 
Alkylaminosulfonylamino, Di-d-C 4 -alkyiaminosulfonylamino, Phenylsulfo- 
25 nylamino, das am Phenylring einen oder zwei Substituenten, ausgewahlt 

unter d-C 4 -Alkyl, Ci-C 4 -Alkoxy oder Halogen aulweisen kann, oder 5- o- 
der 6-gliedriges Heterocyclyl, das gegebenenfalls durch 1 , 2 oder 3 der fol- 
genden Reste: OH, Halogen, d-C 4 -Alkyl oder Phenyl, substituiert ist, wo- 
bei 5-gliedriges aromatisches Heterocyclyl gegebenenfalls am Stickstoff ei- 
30 ne Phenylgruppe oder Naphthylgruppe tragt, die gegebenenfalls einen oder 

zwei der folgenden Reste aulweisen kann: OH, SO3H, d-C 4 -Alkyl, 
und/oder d-C 4 -Alkoxy; 

Kk 3 fDr einen von Benzol, Pyrimidin, Pyridin oder Naphthalin abgeleiteten ein- 

35 wertigen Rest steht, der gegebenenfalls 1 oder 2 Hydroxysulfonylgruppen 

aufweist und gegebenenfalls 1 , 2 oder 3 weitere Substituenten, ausgewahlt 
unter SO3H. COOH, CN, CONH 2 , OH, NH 2 , N0 2l Halogen, d-C 4 -Alkyl, d- 
C 4 -Hydroxyalkyl, Carboxy-Ci-C 4 -alkyl, C r C 4 -Alkoxy, d-C 4 -Alkylamino, d- 
C 4 -Dialkylamino, d-C 4 -Alkyiaminocarbonyl, d-C 4 -Dialkyiaminocarbonyl, 
40 d-C 4 -Alkylcarbonylamino, N-Cd-d-AlkylcarbonyO-N-fd-d- 

alkylcarbonyl)amino, d-C 4 -Alkylaminocarbonyloxy, d-C 4 - 
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Dialkylaminocarbonyloxy, d-C^AIkylaminocarbonylamino, d-C 4 - 
Dialkylaminocarbonylamino, Phenylaminocarbonyloxy, Phenylaminocarbo- 
nylamino, d-C 4 -Alkoxycarbonylamino, d-C 4 -Hydroxy-d-C 4 -alkylamino, 
Carboxy-d-C 4 -alkylamino, Phenylcarbonylamino, d-C 4 -Alkylsulfonyl, Ci- 
C 4 -Hydroxyalkylsulfonyl, d-C 4 -Alkylsulfonylamino, Phenylsulfonyl, 
Phenylsulfonylamino, Formamid, ein Rest der Formel S0 2 NR S6 R 57 . worin 
R 56 und R 57 unabhangig voneinander fOr Wasserstoff, C,-C 4 -Alkyl, Formyl, 
d-d-Alkylcarbonyl, d-C 4 -Alkyloxycarbonyl, NHz-CO oder d-C 4 - 
Alkylaminocarbonyl stehen, d-d-Alkylaminosulfonylamino, Di-d-C 4 - 
alkylaminosulfonylamino, Phenylsulfonylamino, das am Phenylring einen 
oder zwei Substituenten, ausgewahlt unter d-d-Alkyl, d-d-Alkoxy oder 
Halogen aufweisen kann, oder 5- oder 6-gliedriges Heterocyclyl, das gege- 
benenfalls durch 1, 2 oder 3 der folgenden Reste: OH, Halogen, C,-C 4 - 
Alkyl oder Phenyl, substituiert ist. wobei 5-gliedriges aromatisches Hetero- 
cyclyl gegebenenfalls am Stickstoff eine Phenylgruppe oder Naphthylgrup- 
pe tragt, die gegebenenfalls einen oder zwei der folgenden Reste aufwei- 
sen kann: OH, SO3H, d-C 4 -Alkyl, und/oder d-C 4 -Alkoxy; 

Tk 1 Tk 2 unabhangig voneinander fOr einen zweiwertigen aromatischen Rest stehen. 
der von Benzol, Diphenylamin, Diphenyl, Diphenylmethan, 2- 
Phenylbenzimidazol, Phenylsulfonylbenzol. Phenylaminosulfonylbenzol, 
Stilben oder Phenylaminocarbonylbenzol abgeleitetet ist, die gegebenen- 
falls einen oder mehrere der folgenden Reste als Substituenten aufweisen 
konnen: SO3H, COOH, OH, NH 2 , N0 2 . Halogen, d-C 4 -Alkyl; 

LMP und R unabhangig voneinander fOr einen zweiwertigen aromatischen Rest 
' ' stehen der von Benzol oder Naphthalin abgeleitetet ist, die gegebenenfalls 
einen oder mehrere, z.B. 1 . 2, 3, 4 oder 5 der folgenden Reste als Substi- 
tuenten aufweisen k6nnen: SO3H, COOH, CN, CONH 2 , OH, NH 2 , N0 2 , Ha- 
logen, d-C 4 -Alkyl, d-C 4 -Hydroxyalkyl, Carboxy-d-C 4 -alkyl. Ci-C 4 -Alkoxy, 
Ci-C 4 -Alkylamino, d-C 4 -Dialkylamino, d-C 4 -Atkylaminocarbonyl, d-C 4 - 
Dialkylaminocarbonyl, C r C 4 -Alkylcarbonylamino, N-(C r C 4 -Alkylcarbonyl)- 
N-(Ci-C 4 -alkylcarbonyl)amino, d-C 4 -Alkylaminocarbonyloxy, C r C 4 - 
Dialkylaminocarbonyloxy, d-C 4 -Alkylaminocarbonylamino, 0,-04- 
Dialkylaminocarbonylamino. Phenylaminocarbonyloxy, Phenylaminocarbo- 
nylamino, d-C 4 -Alkoxycarbonylamino, d-C^Hydroxy-d-C.-alkylamino, 
Carboxy-d-C 4 -alkylamino, Phenylcarbonylamino, d-C 4 -Alkylsulfonyl, C r 
C 4 -Alkylaminosulfonyl, d-C 4 -Hydroxyalkylsulfonyl, C1-C4- 
Alkylsulfonylamino, Phenylsulfonyl, Phenylsulfonylamino, Formamid. ein 
Rest der Formel SOzNR^R 57 , worin R 58 und R 57 unabhangig voneinander 
fQr Wasserstoff. d-C 4 -Alkyl. Formyl, d-C 4 -Alkylcarbonyl, d-C 4 - 
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Alkyloxycarbonyl, NH 2 -CO oder C r C 4 -Alkylaminocarbonyl stehen, d-C 4 - 
Alkylaminosulfonylamino, Di-d-C 4 -alkylaminosulfonylamino, 
Phenylsulfonylamino, das am Phenylring einen oder zwei Substituenten, 
ausgewahlt unter d-C 4 -Alkyl, C r C 4 -Alkoxy oder Halogen aufweisen kann, 
oder 5- oder 6-gliedriges Heterocyclyl, das gegebenenfalls durch 1, 2 oder 
3 der folgenden Reste: OH, Halogen, d-d-Alky! oder Phenyl, substituiert 
ist, wobel 5-gliedriges aromatisches Heterocyclyl gegebenenfalls am 
Stickstoff eine Phenylgruppe oder Naphthylgruppe tragt, die 
gegebenenfalls einen oder zwei der folgenden Reste aufweisen kann: OH, 
S0 3 H, d-C 4 -Alkyl, und/oder Ci-C 4 -Alkoxy; 

Napht 1 Napht 2 unabhangig voneinander fur einen von Naphthalin abgeleiteten zwei- 
wertigen Rest stehen, der 1 oder 2 Hydroxysulfonylgruppen aufweist und 
gegebenenfalls 1 , 2 oder 3 weitere Substituenten, ausgewahlt unter OH, 
NH 2 . d-d-Alkylamino, d-C 4 -Dialkylamino d-C 4 -Alkylsulfonylamino, Phe- 
nylsulfonylamino, 4-Methylphenylsulfonylamino, d-C 4 -Alkylaminosulfonyl. 
Di-C^C^alkylaminosulfonyl, Phenylaminosulfonyl, 4- 
Methylphenylaminosulfonyl und Resten NHC(0)R*, worin R x fur Wasser- 
stoff, Ci-C 4 -Alkyl, Maleinyl oder Phenyl, aufweisen kann; 

Pyr fQr Pyrazol-1 ,4-diyl steht, das mit dem Stickstoffatom an die Gruppe A ge- 

bunden ist und gegebenenfalls einen oder 2 Substituenten aufweist, die 
ausgewahlt sind unter Halogen, d-C 4 -Alkyl, Hydroxy oder d-d-Alkoxy; 

Tr 1 Tr 2 unabhangig voneinander fOr einen 1 ,3,5-Triazin-2,4-diyl-Rest stehen, der 
gegebenenfalls noch ein Halogenatom. eine Methylgruppe oder eine Me- 
thoxygruppe als Substituenten aufweist. 



Hier und im Folgenden steht d-C 4 -Alkyl (sowie die Alkylteile in d-C 4 -Alkoxy, d-C 4 - 
Alkylamino Di-d-C 4 -alkylamino, d-d-Alkylsulfonyl, C r C 4 -Hydroxyalkylsulfonyl, d- 
C 4 -Alkylaminosulfonyl, d-C 4 -Alkylaminocarbonyl, Di-d-d-alkylaminosulfonyl, D.-d- 
C 4 -alkylaminocarbonyl und d-C 4 -Alkylcarbonylamino und dergleichen fQr e.nen linea- 
ren oder verzweigten aliphatischen Kohlenwassertoffrest wie Methyl, Ethyl, N-Propyl. 
5 Isopropyl, n-Butyl und dergleichen. 

d-C 4 -Hydroxyalkyl steht fQr C r C 4 -Alkyl, das eine OH-Gruppe tragt wie 2-Hydroxyethyl. 
Dementsprechend steht d-C 4 -Hydroxyalkylamino fur d-C 4 -Alkytamino, das .m Alkyl- 
rest eine OH-Gruppe tragt wie 2-Hydroxyethylamino. 
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C,-C 4 -Carboxyalkyl stehtfiir d-C 4 -Alkyl, das eine Carboxylgruppe (COOH-Gruppe) 
tragt wie Carboxymethyl (CH 2 COOH) und 2-Carboxyethyl (CH 2 CH 2 COOH). Dement- 
sprechend steht d-C 4 -Carboxyalkylamino fOr d-C 4 -AIkylamino, das im Alkylteil eine 
Carboxylgruppe (COOH-Gruppe) tragt wie Carboxymethylamino 
(NH-CH 2 COOH) und 2-Carboxyethylamino (NH-CH 2 CH 2 COOH). 

5- oder 6-gliedriges Heterocyclyl weist in der Regel 1 , 2 oder 3 Heteroatome, ausge- 
wahlt unter Stickstoff, Sauerstoff und Schwefel, insbesondere 1 oder 2 Stickstoffatome 
und gegebenenfalis ein Sauerstoff- oder Schwefelatom als Ringglieder auf und kann 
gesattigt, ungesattigt oder aromatisch sein. Beispiele fur gesattigtes Heterocyclyl sind 
Morpholinyl, Piperidinyl, Piperazinyl und Pyrrolidinyl. Beispiele fur aromatisches Hete- 
rocyclyl sind Pyridinyl, Pyrazolyl, Oxazolyl, Thiazolyl etc. 

Die Farbstoffe der Formeln I bis XV konnen sowohl in freier Form, in Form ihrer Salze 
und - sofern zwei durch eine Diazogruppe -N=N- verbundene Reste jeweils einen in 
ortho-Position zur Diazogruppe angeordneten Rest OH, COOH oder NH 2 aufweisen - 
als Metallkomplexe eingesetzt werden. 

In den Farbstoffen der Formeln I bis XIII und XV sind die Reste DK 1 und DK 2 von aro- 
matischen Aminen DK 1 -NH 2 bzw. DK 2 -NH 2 abgeleitet, die im Folgenden auch als 
Diazoniumkomponenten bezeichnet werden. Bei den Aminen DK 1 -NH 2 bzw. DK 2 -NH 2 
handelt es sich in der Regel urn gegebenenfalis substituiertes Anilin, gegebenenfalis 
substituiertes a- oder (i-Naphtylamin oder urn gegebenenfalis substituierte Aminochi- 
noline. Dementsprechend stehen in der Regel die Reste DK 1 und DK 2 unabhangig 
voneinander fur von Benzol, Naphthalin oder Chinolin abgeleitete Reste, worin Naph- 
thalin, Chinolin und Benzol gegebenenfalis einen oder mehrere, z.B. 1, 2 oder 3 Substi- 
tuenten aufweisen. Beispiele fOr Substituenten sind die folgenden Reste: S0 3 H, 
COOH, OH, NH 2 , N0 2 , CN, CONH 2 , Halogen, Ci-C 4 -Alkyl, d-C 4 -Hydroxyalkyl, Carbo- 
xy-d-C 4 -alkyl, Ci-C 4 -Alkoxy, d-C 4 -Alkylamino, d-C 4 -Dialkylamino, Ci-C 4 - 
Alkylaminocarbonyl, d-d-Dialkylaminocarbonyl, d-C 4 -Alkylaminocarbonyloxy, d-C 4 - 
Dialkylaminocarbonyloxy, C r C 4 -Alkylaminocarbonylamino, d-C 4 - 
Dialkylaminocarbonylamino, Phenylaminocarbonyloxy, Phenylaminocarbonylamino, d- 
C 4 -Alkoxycarbonylamino,Ci-C 4 -Alkylcarbonylamino, N-CCt-C^AIkylcarbonyD-N-CCrC^ 
alkylcarbonyl)amino, d-C 4 -Hydroxy-d-C 4 -alkylamino, Carboxy-C r C 4 -alkylamino, 
Phenylcarbonylamino, d-C 4 -Alkylsulfonyl, d-C 4 -Hydroxyalkylsulfonyl, d-C 4 - 
Alkylaminosulfonyl, d-C 4 -Alkylsulfonylamino, Phenylsulfonyl, Phenylsulfonylamino, 
Formamid, S0 2 NR 56 R 57 , worin R 56 und R 57 unabhangig voneinander fOr Wasserstoff, 
Ci-C 4 -Alkyl, Formyl, Ci-C 4 -Alkylcarbonyl, d-C 4 -Alkyloxycarbonyl, NHz-CO, d-C 4 - 
Alkylaminocarbonyl stehe, oder 5- oder 6-gliedriges Heterocyclyl, das gegebenenfalis 
durch 1,2 oder 3 der folgenden Reste: OH, Halogen, d-C 4 -Alkyl oder Phenyl, substitu- 
iert ist, wobei 5-gliedriges aromatisches Heterocyclyl gegebenenfalis am Stickstoff eine 
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Phenylgruppe oder Naphthylgruppe tragt, die gegebenenfalls einen oder zwei der fol- 
genden Reste aufweisen kann: OH. S0 3 H, C r C 4 -Alkyl, und/oder d-C^AIkoxy; 

Als Amine Dk 1 -NH 2 bzw. Dk 2 -NH 2 kommen weiterhin auch 4-Amino-1-phenylpyrazole 
in Betracht worin der Pyrazolring als auch der Phenylring einen oder mehrere, z.B. 1, 
2 oder 3 Substituenten der vorgenannten Art oder eine Gruppe B-S0 2 - aufweisen, wor- 
in B die zuvor genannten Bedeutungen aufweist. In diesen Fallen steht Dk bzw. Dk. 
insbesondere fur Pyrazol-4-yl. das in der 1-Position einen Phenylrest oder eine Gruppe 
der Formel A aufweist und gegebenenfalls 1 oder 2 Substituenten tragt, die ausgewahlt 
sind unter Halogen, d-C^AIkyl, Hydroxy, COOH, Hydroxysulfonyl oder d-C^AIkoxy. 

Vorzugsweise stehen Dk 1 und Dk 2 unabhangig voneihander fOr Reste, die von einem 
gegebenenfalls substituiertes Anilin. einem gegebenenfalls substituiertes a- oder II- 
Naphtylamin abgeleitet sind, oder fur eine Gruppe A. 

Beispiele fOr geeignete Amine Dk 1 -NH 2 bzw. Dk 2 -NH 2 sind die im folgenden angegebe- 
nen Verbindungen DK1 bis DK39: 





DK1 



DK2 



NH 2 



DK3 



NH 2 

J^COOH 

u 



DK4 





DK5 



DK6 



DK7 



DK8 




.OH 




NH 




0 3 H H ^-O^0 K>! 




S0 3 H 



DK9 



DK10 



DK11 



DK12 
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DK13 



OH 



H0 3 S- 




SO s H 




DK14 



DK15 



DK16 



NhL 




NO, 



DK17 
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COOH 



DK38 DK39 



10 



15 




20 



Die Reste Q in den Formeln DK21 bis DK25 bedeuten Wasserstoff d-C^AIkyl, Carbo- 
xy-C,-C4-alkyl, C,-C 4 -Hydroxyalkyl, d-C^AIkoxy oder Phenylcarbonyl. 

Geeignete Diazokomponenten sind weiterhin die im folgenden angegebenen Naphthy- 
lamine DK40 bis 59: 4-Amino-3-hydroxynahpthalin-1-sulfonsaure (DK40), 4-Amino-3- 
hydroxy-6-nitronahpthalin-1-sulfonsaure(DK41),6-Amino-4-hydroxynaphthaHn-2- 
sulfonsaure (Gammasaure, DK42). 4-Amino-5-hydroxynaphthalin-1-sulfonsaure (Ch.- 
kago-S-Saure, DK43), 4-Amino-5-hydroxynaphthalin-2,7-disulfonsaure (H-Saure 
DK44) 4-Amino-5-hydroxynaphthalin-1,7-disulfonsaure (K-Saure, DK45), 8- 
Aminonaphthalin-2-sulfonsaure (Clevesaure 7, DK46), 6-Aminonaphthalin-1- 
sulfonsaure (D-Saure, DK47), 4-Aminonaphthalin-2,7-sulfonsaure (DK48), 5- 
Aminonaphthar.n-2-sulfonsaure(DK49),7-Amino-4,8-dihydroxynaphthal.n-2- 
sulfonsaure (DK50). ^Amino-S-hydroxynaphthalin-IJ-disulfonsaure (DK51), 3-Am.no- 
5-hydroxynaphthalin-2,7-disulfonsaure (DK52), 3-Amino-1 ,5-disulfonsaure (DK53). 7- 
Aminonaphthalin-1-sulfonsaure (DK54), 4-Aminonaphthalin-1-sulfonsaure (DK55), 5- 
Aminonaphthalin-1 -sulfonsaure (DK56), 7-Aminonaphthalin-1 ,3,5-trisulfonsaure 
(DK57) > 4-Amino-3-hydroxy-7-[(4-methylphenyl)sulfonylamino]nahpthalin-1-sulfonsaure 

(DK58) und 7-Amino-4-hydroxynaphthalin-2-sulfonsaure (l-Saure, DK59), 

Beispiele fOr geeignete Monoamine Dk 1 -NH 2 bzw. Dk 2 -NH 2 sind weiterhin die im fol- 
genden angegebenen Verbindungen DK60 bis DK83: 

NH, >]"H 2 O NH 2 O 




25 DK60 DK61 



DK62 DK63 DK64 
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NH 2 



O Cl 



DK66 
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DK67 




DK68 




DK69 




DK70 



OS0 2 CH 3 



DK71 




DK72 




DK73 




DK74 




DK75 




COOH 



DK76 




DK77 



DK78 



DK79 




OMe 




SONH, 




DK81 



DK82 




DK83 



Als Reste Kk 1 und Kk 2 kommen grundsatzlich alle ein-, zwei- oder dreiwertigen, als 
1 o Reste Kk 3 alle einwertigen aromatischen Reste in Betracht, die sich von einem gege- 
benenfalls substituierten Benzol, Naphthalin, Pyrazol, Diphenylamin, Diphenylmethan, 
Pyridin, Pyrimidin oder Diphenylether ableiten, die noch 1, 2 oder 3 freie Positionen 
aufweisen auf die sukzessive ein-, zwei- oder dreimal eine Diazoniumverbindung ge- 
kuppelt werden kann. Die den Resten Kk 1 , Kk 2 und Kk 3 zugrundeliegenden Verbindun- 
1 5 gen werden im folgenden auch als Kupplungskomponente bezeichnet. 

Geeignet Kupplungskomponenten sind beispielsweise von Benzol abgeleitete Verbjn- 
dungen der allgemeinen Formel Kk-A, von Naphthalin abgeleitete Verbindungen der 
Formel Kk-B, von Chinolin abgeleitete Verbindungen der Formel Kk-C, von Pyrazol 
20 abgeleitete Verbindungen der Formel Kk-D, von Diphenylmethan abgeleitete Verbin- 
dungen der Formel Kk-E von Diphenylamin abgeleiteten Verbindungen der Formel Kk- 
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F, von Pyridin abgeleitete Verbindungen der Formel Kk-G und von Pyridon abgeleitete 
Verbindungen der Formel Kk-H: 







R 25 R23 R 30 H R 28 

V ^ ^Trt (Kk-E) pT N -Q (Kk-F) 



Vf (Kk-D) 



HO N R 21 R 26 R24 R29 R27 

R 49 R50 R k . , R 55 




(Kk-G) V n (Kk-H) 



R52 



,0 In der Formel Kk-A stehen R 11 IDr NH 2 , OH, d-C 4 -Alkoxy, d-C 4 -Alkylamino, Di-C^d- 
alkylamlno, Hydroxy-d-C 4 -alkylamino, Carboxy-Ci-C 4 -alkylamlno, d-C 4 - 
Alkylcarbonylamino oder Phenylamino, R 12 fflr Wasserstoff, NH 2) OH, d-d-Alkoxy, 
Hydroxy-d-d-alkylamino. Carboxy-d-C 4 -alkylamino, C r C 4 -Alkylam.no, Di-d-C 4 - 
alkylamino und R 13 fOr Wasserstoff, d-C 4 -Alkyl, d-d-Aikoxy, d-d- 
15 Alkylamlnocarbonyloxy, d-C 4 -Dialkylamlnocarbonyloxy, d-C 4 - 

Alkylamlnocarbonylamino, d-C 4 -Dialkylaminocarbonylamino, Phenylaminocarbonylo- 
xv Phenylaminocarbonylamino, d-C 4 -Alkoxycarbonylamino, S0 3 H, d-C 4 - 
Alkylsulfonyl, d-d-Hydroxyalkylsuifonyl. COOH, CI, Br, F, SO.NR^R 57 , NO z , oder 
NH 2 wobei R 56 und R 57 unabhangig voneinander fOr Wasserstoff , d-C 4 -Alkyl, Formyl, 
d-d-Alkylcarbonyl, C 1 -C 4 -Alkyloxycarbonyl, NH 2 -CO, C 1 -C 4 -Alkylaminocarbonyl ste- 



hen. 



In Formel Kk-B stehen R 14 und R 15 unabhangig voneinander f Qr Wasserstoff oder wei- 
sen eine der als R 11 genannten Bedeutungen auf, wobei R 15 auch fOr S0 3 H stehen 
25 kann R 16 steht fOr Wasserstoff, OH, S0 3 H, d-C 4 -Alkylsulfonylamino, C,-C 4 - 

Alkylaminosulfonyl,C n -C 4 -Alkylaminosulfonylamino, Di-d-C.-alkylaminosulfonylam.no, 

Crd-Alkoxycarbonylamino, Phenylsulfonylamino, das am Phenylring einen oder zwe. 
Substituenten, ausgewahlt unter d-C 4 -Alkyl, d-C 4 -Alkoxy oder Halogen aufweisen 
kann. R 17 steht f Or Wasserstoff, OH oder eine Gruppe SQ 3 H. 



30 
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In Formel Kk-C stehen R 18 bis R 20 unabhangig voneinander fur Wasserstoff, OH oder 
C r C 4 -Alkyl. 

In Formel Kk-D steht R 21 fur Wasserstoff, Phenyl oder Naphthyl, wobei die 2 letztge- 
nannten Gruppen 1, 2 oder 3 Substituenten aufweisen kbnnen, die ausgewahlt sind 
unter Wasserstoff, OH, Halogen, Ci-C 4 -Alkyl, S0 3 H, NO z und der zuvor definierten 
Gruppe B-SOa-. In einer Ausfuhrungsform der Erfindung steht R 21 fOr eine der zuvor 
definierten Gruppen A und insbesondere fur eine der Gruppen A1 bis 12. R 22 bedeutet 
Wasserstoff, COOH oder Ci-C 4 -Alkyl. 

In Formel Kk-E bedeuten R 23 und R 25 unabhangig voneinander Wasserstoff , COOH, 
Hydroxy oder CrC 4 -Alkyl. R 24 und R 2a stehen unabhangig voneinander Wasserstoff , 
Hydroxy oder d-d-Alky!, 

In Formel Kk-F bedeuten R 27 und R 29 unabhangig voneinander Wasserstoff , S0 3 H, 
COOH, Hydroxy oder d-C 4 -Alkyl. R 28 und R 30 stehen unabhangig voneinander Was- 
serstoff, Hydroxy oder Ci-C 4 -Alkyl, 

In Formel Kk-G bedeuten R 48 , R 49 , R 50 und R 51 unabhangig voneinander Wasserstoff, 
20 S0 3 H, COOH, NH 2 , CN, Hydroxy oder d-C 4 -Alkyl. 

In Formel Kk-H bedeuten R 52 , R 53 , R 54 und R 55 unabhangig voneinander Wasserstoff, 
S0 3 H, COOH, NH 2 , CN, Hydroxy oder Ci-C 4 -Alkyl. 

25 Beispiele fOr Kupplungskomponenten der Formel Kk-A sind die vorgenannten Anilin- 
verbindungen DK3, DK4, DK6, DK7, DK11, DK13, DK14, DK15, DK18, DK21 bis 
DK27, DK29, DK30, DK33, DK36, DK38, DK39, weiterhin Salicylsaure (Kk1), 3- 
Aminophenol (Kk2), Resorcin (Kk3), 3-Phenylaminophenol (Kk4), 1 ,3-Diaminobenzol 
(Kk5), 3-Acetylamino-Anilin (Kk6), 2-Nitro-Anilin (Kk7), 3-(Diethylamino)phenol (Kk8), 
30 3-(Morpholin-1-yl)phenol (Kk9), 3-(Diethylamino)ahilin (Kk10), N-Acetyl-3- 
(diethylamino)anilin (Kk1 1 ), N-(3-Hydroxyphenyl)glycin (Kk1 2), 3-(2- 
HydroxyethyOaminophenol (Kk13), 2,4-Diaminotoluol (Kk14), 2,4-Diaminobenzol- 
sulfonsaure (Kk15), 2,4-Diamino-1-nitrobenzol (Kk16), N-(3-Amino-6-methylphenyl)- 
glycin (Kk17), 2,4-Diamino-5-methylbenzolsulfonsaure (Kk18), 2,4-Diamino-1- 
35 hydroxybenzol (Kk54), 2,4-Diamino-1 -methoxybenzol (Kk55), 2,4-Diamino-1- 

chlorobenzol (Kk56), 1 ,2,4-Triaminobenzol (Kk57), 3-(Dimethylamino)-anilin (Kk58), 3- 
(Dimethylamino)-I -nitrobenzol (Kk59), 2-(N,N-Diethylamino)-4-acetylamino-1 - 
methoxybenzol (Kk60), 2-(N,N-Diethylamino)-4-amino-1-methoxybenzol (Kk61), 2,4- 
Diamino-1-benzolsulfonamid (Kk62), 2-Amino-4-acetylamino-1 -methoxybenzol (Kk63), 
40 2-Amino-4-acetylamino-1-chlorbenzol (Kk64), 2,4-Diamino-1-methylsulfonylbenzol, 
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(Kk65), 2,4-Diamino-1-ethylsulfonylbenzol, (Kk66) und 2,4-Diamino-1-(2- 
hydroxyethyl)sulfonylbenzol (Kk67). 

Beispiele fur Kupplungskomponenten der Formel Kk-B sind 2-Naphthol (Kk19), 2- 
Phenylaminonaphthalin (Kk20), 4-Methyl-1-Naphthol (Kk21), 8-Methoxycarbonylamino- 
2-naphthol (Kk22), 8-Acetylamino-2-naphthol (Kk23), 8-Methylaminosulfonyl-2- 
naphthol (Kk24), 8-Dimethylaminosulfonylamino-2-naphthol (Kk25), 6-[(4- 
Methylphenyl)sulfonyl]amino-4-hydroxynaphthalin-2-sulfonsaure(Kk26), 8-Phenyl- 
aminonaphthalin-1-sulfonsaure(Kk27), 6-Amino-4-hydroxynaphthalin-2-sulfonsaure 
(DK42), 4-Amino-5-hydroxynaphthalin-1 -sulfonsaure (DK43), 7-Amino-4- 
hydroxynaphthalin-2-sulfonsaure(DK59),4-Amino-5-hydroxynaphthalin-2,7- 
disulfonsaure (DK44), 4-Amino-5-hydroxynaphthalin-1,7-disulfonsaure (DK45), 8- 
Aminonaphthalin-2-sulfonsaure (DK46), 6-Aminonaphthalin-1-sulfonsaure (DK47), 4- 
Aminonaphthalin-2,7-sulfonsaure(DK48),4-Hydroxynaphthalin-2,7-disulfons§ure 
(Kk28), 3-Hydroxynaphthalin-2,7-disulfonsaure (Kk29), 4-(Phenylcarbonyl)amino-5- 
hydro^naphthalin-2,7-disulfonsaure(Kk30), 4,6-Dihydroxynaphthalin-2-sulfonsaure 
(Kk31), 4 I 5-Dihydroxynaphthalin-2,7-disulfonsaure (Kk32), 4-(Phenylcarbonyl)amino-5- 
hydro)Qrnaphthalin-1-sulfonsaure (Kk33), 4-Hydroxynaphthalin-1-sulfonsaure (Kk34), 
4,5-Dihydroxynaphthalin-1-sulfonsaure(Kk35), 5-Aminonaphthalin-2-sulfonsaure 
(DK49), 7-Hydroxynaphthalin-1,3-disulfonsaure (Kk36), 7-Amino-4,8- 
dihydroxynaphthalin-2-sulfonsaure (DK50), 8-Hydroxynaphthalin-1-sulfonsaure (Kk37) 
2-Amino-5-hydroxynaphthalin-1 ,7-disulfonsaure (DK51), 3-Amino-5-hydroxynaphthalin 
2,7-disulfonsaure (DK52), 3-Amino-1 ,5-disulfonsaure (DK53), 4,6-Dihydroxy-7- 
hydroxycarbonylnaphthalin-2-sulfonsaure (Kk38), 7-Aminonaphthalin-1 -sulfonsaure 
(DK54). 4-Aminonaphthalin-1 -sulfonsaure (DK55), 5-Aminonaphthalin-1 -sulfonsaure 
(DK56) 7-Aminonaphthalin-1,3,5-trisulfonsaure (DK57) und 4-Acetylamino-5- 
hydroxynaphthalin-2,7-disulfonsaure(Kk39). 

Beispiele fQr Kupplungskomponenten Kk-C sind 2,4-Dihydroxychinolin (Kk40) und 8- 
Hydroxychinolin (Kk41). 

Beispiele fQr Kupplungskomponenten Kk-D sind 3-Methyl-5-hydroxypyrazol (Kk42), 1- 
Phenyl-3-methyl-5-hydroxypyrazol (Kk43), l-[4-(2-Hydroxysulfonyloxyethyl)-2- 
hydroxysulfonylphenyl]-3-methyl-5-hydroxypyrazol (Kk44), 1-[4-(2- 
Hydroxysulfonyloxyethyl)-2-hydroxysulfonylphenyQ-5-hydroxypyrazol-3-carbonsaure 
(Kk45), l-[4-Hydroxysulfonylphenyl]-5-hydroxypyrazol-3-carbonsaure (Kk46) und 1-[6 
Hydroxysulfonylnaphthalin-2-yl]-5-hydrox-3-methylypyrazol (Kk47), 1 -[4- 
Hydroxysulfonylphenyl]- 3-methyl-5-hydroxypyrazol (Kk48). 

Ein Beispiel fOr Kupplungskomponenten Kk-E ist4 1 4 , -Dihydroxydiphenylmethan-3,3•- 
dicarbonsaure (Kk49). 
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Ein Beispiel fOr eine Kupplungskomponente Kk-F ist 4,4'-Dihydroxydiphenylamin 
(Kk50). 

Ein Beispiel fOr eine Kupplungskomponente Kk-G ist 2,6-diamino-pyridin (Kk51). 

Beispiele fOr Kupplungskomponenten Kk-H sind 1-Methyl-2-pyridon (Kk52) und 3- 
Cyano-4-methyl-6-hydroxy-1-ethylpyridon (Kk53). 

Geeignete Reste Kk 3 slnd insbesondere einwertige von einem gegebenenfalls substitu- 
ierten Benzol oder Naphthalin abgeleitete Reste, z.B. die von den Kupplungskompo- 
nenten Kk-A und Kk-B abgeleiteten einwertige Reste wie die von den Anilinverbindun- 
qen DK3 DK4, DK6, DK7, DK11, DK13. DK14. DK15, DK18. DK21 bis DK27, DK29, 
DK30, DK33, DK36, DK38, DK39, DK42 bis DK83, Kk1 bis Kk48 und Kk51 bis Kk67 
abgeleiteten Reste. 

Bei den Resten Tk 1 und Tk 2 handelt es sich urn zweiwertige aromatische Reste, die 
sich von aromatischen Diaminen der Formeln Tk 1 (NH 2 ) 2 bzw. Tk 2 (NH 2 ) 2 ableiten. Diese 
Diamine werden im Folgenden auch als Tetraazokomponente bezeichnet. 

Geeignete Tetraazokomponenten sind beispielsweise von Benzol abgeleitete Verbin- 
dungen der allgemeinen Formel Tk-A, von Diphenyl abgeleitete Verbindungen der For- 
mel Tk-B von Phenylbenzimidazol abgeleitete Verbindungen der Formel Tk-C. von 
Diphenylmethan abgeleitete Verbindungen der Formel Tk-D, von Diphenylamin abge- 
leitete Verbindungen der Formel Tk-E, von Phenylsulfonylbenzol abgeleiteten Verbin- 
dungen der Formel Tk-F, von Phenylaminosulfonylbenzol abgeleiteten Verbindungen 
der Formel Tk-G, von Stilben abgeleiteten Verbindungen der Formel Tk-H und von 
Phenylaminocarbonylbenzol abgeleiteten Verbindungen der Formel Tk-J: 




H 2 N R 31 
(Tk-A) 




(Tk-B) 



H 2 N- 



R 34 



N- 



(Tk-C) 



R35 





(Tk-D) 



R 38 

f 




H 2 N 




R39 



NH- 



(Tk-E) 
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In Formel Tk-A stent R 31 beispielsweise fur Wasserstoff, d-C 4 -Alkyl, d-C 4 -Alkoxy, 
COOH oder SO s H. Vorzugsweise sind die beiden NH 2 -Gruppen in para-Position zuein- 
ander angeordnet. Beispiele fOr Verbindungen der Formel Tk-A sind 1,4- 
Diaminobenzol (Tk1), 1 ,4-Diamino-2-methoxybenzol (Tk2), 2,5-Diaminobenzoesaure 
(Tk3) und 2,5-Diaminobenzolsulfonsaure (Tk4). 

In Formel Tk-B stehen R 32 und R 33 unabhangig voneinander beispielsweise fOr Was- 
serstoff, OH, d-d-Alky!, d-d-Alkoxy, COOH oder S0 3 H. Vorzugsweise sind die bei- 
den NHa-Gruppen in der 4- und der 4-Position angeordnet. Beispiele fOr Verbindungen 
der Formel Tk-B sind 4,4'-Diaminobiphenyl (Tk5). 4,4 , -Diamino-3.3 , -dimethylbiphenyl 
Tk6), 4,4'-Diamino-3,3 , -dimethoxybiphenyl (Tk7), 4,4'-Diamino-3,3 , -dihydroxybiphenyl 
(Tk8), 4,4'-Diamino-3-hydroxysulfonylbiphenyl (Tk9), 4,4 , -Diamino-3,3 , - 
bis(hydroxysulfonyl)biphenyl (Tk10) und 4,4'-Diamino-3,3 , -dicarboxybiphenyl (Tk11). 

In Formel Tk-C stehen R 34 und R 35 unabhangig voneinander beispielsweise fur Was- 
serstoff, OH, Ci-C 4 -Alkyl oder d-C 4 -Alkoxy. Ein Beispiel fur eine Verbindung der For- 
mel Tk-C ist 6-Amino-2-[4-aminophenyl]benzimidazol (Tk12). 

In Formel Tk-D stehen R 38 und R 37 unabhangig voneinander beispielsweise fur Was- 
serstoff, OH, d-C 4 -Alkyl, d-C 4 -Alkoxy, COOH oder S0 3 H. Vorzugsweise sind die bei- 
den NHa-Gruppen in der 4- und der 4-Position angeordnet. Beispiele fOr Verbindungen 
Tk-D sind Bis(4-aminophenyl)methan (Tk13), Bis(4-amino-3-carboxyphenyl)methan 
(Tk14) und Bis(4-amino-3-methylphenyl)methan (Tk15). 

In Formel Tk-E stehen R 38 und R 39 unabhangig voneinander beispielsweise fOr Was- 
serstoff, OH, Ci-C 4 -Alkyl, d-d-Alkoxy, COOH oder S0 3 H. Vorzugsweise sind die bei- 
den NH 2 -Gruppen in der 4- und der 4'-Position angeordnet. Ein Beispiel fur eine Ver- 
bindung Tk-E ist (4-Aminophenyl)(4'-amino-2 , -hydroxysulfonylphenyl)amin oder 4,4- 
diaminodiphenylamin-2-sulfonsaure (Tk1 6). 
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In Formel Tk-F stehen R 40 und R 41 unabhangig voneinander beispielsweise fQr Was- 
serstoff OH, d-C^AIkyl, d-C^AIkoxy, COOH Oder S0 3 H. Vorzugsweise sind die bei- 
den NH 2 -Gruppen in der 4- und der 4'-Position angeordnet. Ein Beispiel fQr eine Ver- 
bindung Tk-F ist Bis-(4-aminophenyl)sulfon (Tk17). 

In Formel Tk-G stehen R 42 und R 43 unabhangig voneinander beispielsweise fOr Was- 
serstoff OH C.-C^Alkyl, d-OrAlkoxy, COOH oder S0 3 H. Vorzugsweise sind d.e bei- 
den NH 2 -Gruppen in der 4- und der 4'-Position angeordnet. Ein Beispiel fOr eine Ver- 
bindung Tk-G ist N-^-AminophenylM-aminobenzolsulfonamid (Tk18). 

In Formel Tk-H stehen R 44 und R 45 unabhangig voneinander beispielsweise fOr Was- 
serstoff C^-Alkyl. COOH oder S0 3 H. Vorzugsweise sind die beiden NH^Gruppen in 
der 4- und der 4'-Position angeordnet. Ein Beispiel fOr eine Verbindung Tk-H ist 1 ,2- 
Bis-(4-amino-2-hydroxysulfonylphenyl)ethen (Flavonsaure, Tk19). 

In Formel Tk-J stehen R 46 und R 47 unabhangig voneinander beispielsweise fOr Was- 
serstoff OH d-d-Alky!, d-C 4 -Alkoxy, COOH oder S0 3 H. Vorzugsweise sind die bei- 
den NH 2 -Gruppen in der 4- und der 4'-Position angeordnet. Ein Beispiel fOr eine Ver- 
bindung Tk-J 1st N-(4"-Aminophenyl)-4-aminobenzoesaureamid (Tk20). 

Bevorzugte Reste Napht 1 und Napht 2 gehorchen der allgemeinen Formel Napht-ll: 




(Napht-ll) 
(S0 3 -) s (so 3 -) t 



30 



35 



worin R 1 und R 2 unabhangig voneinander Wasserstoff, OH, NH 2 oder NHC(0)R be- 
deuten worin R 3 fur Wasserstoff, C^-Alky!, Maleinyl oder Phenyl steht, und wen.gs- 
tens einer der Reste R 1 und R 2 von Wasserstoffverschieden ist, die Bindungen zu 
den Azogruppen darstellen, s und t fur 0 oder 1 stehen. Vorzugsweise hat die Summe 
s + 1 den Wert 1 oder 2. 

Beispiele fOr geeignete Reste Napht 1 bzw. Napht 2 umfassen die nachfolgend aufge- 
fuhrten Reste 11-1 bis 11-14: 

2-Hydroxysulfonyl-4-hydroxynaphthalin-3,6-diyl (11-1 ), 

6- Amino-2-hydroxysulfonyl-4-hydroxynaphthalin-3,5-diyl (I I-2), 
1 _Hydroxysulfonyl-5-hydroxynaphthalin-4,6-diyl (II-3), 
4-Amino-1 -hydroxysulfonyl-5-hydroxynaphthalin-3,6-diyl (II-4), 
2-Hydroxysulfonyl-4-hydroxynaphthalin-3,7-diyl (II-5), 

7- Amino-2-hydroxysulfonyl-4-hydroxynaphthalin-3,8-diyl (II-6), 
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5-Hydroxy-2,7--bishydroxysulfonylnaphthalin-4 t 6-cliyI (II-7), 

4- Amino-5-hydroxy-2 > 7-bishydroxysulfonyInaphthalin-3,6-diyl (II-8), 

5- Hydroxy-1 ,7-bishydroxysuIfonylnaphthalin-4,6-diyl (II-9), 

4- Amino-5-hydroxy-1 ,7-bishydroxysulfonylnaphthalin-3 t 6-diyI (1 1-1 0), 
5 2~Hydroxysulfonylnaphthalin-5,8-diyl (11-1 1 ), 

2- Amino-5-hydroxy-1 J-bishydroxysulfonylnaphthalin-S.S-diyl (11-12), 

5- Hydroxy-2,7-bishydroxysulfonyInaphthalin-3,6-diyi (11-13), 

3- Amino-5-hydroxy-2,7-bishydroxysulfonylnaphthalin-4,6-diyl (11-14), 
2-Hydroxysulfonylnaphthalin-5,8-diyl (11-15) und 

10 1-Hydroxysulfonylnaphthalin-5,8-diyI (11-16). 

Bei den Resten L, M, P und R handelt es sich um zweiwertige, von Benzol oder Naph- 
thalin abgeleitete Reste, z.B. von den Kupplungskomponenten der Formeln Kk-A und 
Kk-B abgeleitete Reste sowie von den vorgenannten Diazokomponenten abgeleitete 
5 Reste, die noch eine freie Position aufweisen, auf die eine Diazoniumverbindung ge- 
kuppelt werden kann. Beispieie hierfDr sind die Anilinverbindungen DK3, DK4, DK6, 
DK7, DK11, DK13, DK14, DK15, DK18, DK21 bis DK27, DK29, DK30, DK33, DK36, 
DK38, DK39, und DK60 bis DK83 sowie die Naphthylamine DK42 bis DK59. 

20 Unter den vorgenannten Verbindungen der Formeln I bis XV sind die Farbstoffe der 
allgemeinen Formeln Ha, Ilia und IVa besonders bevorzugt: 

Dk 1 -N=N-Napht 1 -N=N-Tk 1 [-N=N-Kk 1 ] k [-N=N-Dk 2 ] n (lla) 

25 Dk 1 -N=N-Napht 1 -N=N-Tk 1 -N=N-Kk 1 -N=N-Tk z -N=N-Napht 2 -N=N-Dk 2 (Ilia) 

Dk 1 -N=N-Napht 1 -N=N-Tk 1 -N=N-Napht 2 -N=N-Dk 2 (IVa) 

^ In den Formeln lla, Ilia und IVa haben Dk 1 , Dk 2 , Napht 1 , Napht 2 , Kk 1 , TK 1 , Tk 2 und Kk 1 
30 die zuvor genannten Bedeutungen, wobei einer oder beide Reste Dk 1 und Dk 2 f(ir ei- 
nen Rest der Formel A, wie zuvor definiert, stehen und insbesondere eine der Reste 
A1 bis A12 bedeuten. Die Zahlen n und k stehen fur 0 oder 1 , wobei n+ k = 1 oder 2 1st 
Derartige Verbindungen sind neu, wenn Tk 1 in Formel lla nicht fur einen von Dipheny- 
lamin abgeleiteten Rest steht, wenn k = 0 ist. Derartige Verbindungen und deren Mi- 
35 schungen sind daher ebenfalls Gegenstand der vorliegenden Erfindung. 

Eine besonders bevorzugte Ausfuhrungsform der Farbstoffe II bzw. lla sind die Farb- 
stoffe der allgemeinen Formel lib 

40 Dk 1 -N=N-Napht 1 -N=N-Tk 1 -N=N-Kk 1 [-N=N-Dk 2 ] n (lib) 
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worin A, Dk 2 , Napht 1 und Kk 1 die zuvor genannten Bedeutungen aufweisen, n fur 0 
oder 1 steht, und worin Tk 1 fur einen von Diphenyl, Diphenylmethan, 2- 
Phenylbenzimidazol, Phenylsulfonylbenzol, Phenylaminosulfonylbenzol, Diphenylamin, 
Stilben oder Phenylaminocarbonylbenzol abgeleiteten, zweiwertigen Rest steht, der 
5 gegebenenfalls einen oder mehrere derfolgenden Reste als Substituenten aufweisen 
kann: S0 3 H, COOH, OH, NH 2 , N0 2 , Halogen, C r C 4 -Alkyl, wobei Tk 1 nicht ftir einen 
von Diphenylamin abgeleiteten Rest steht, wenn n = 0 ist, und wobei Rest Dk 2 auch fur 
einen Rest der Formel A, wie zuvor definiert, stehen kann. Farbstoffe der allgemeinen 
Formel lib und insbesondere deren Mischungen sind ein besonders bevorzugter Ge- 
10 genstand der vorliegenden Erfindung. 

Unter den erfindungsgemaften Farbstoffen der allgemeinen Formeln lla, lib, Ilia und 
IVa sind solche Farbstoffe besonders bevorzugt, worin wenigstens eine der Gruppen 
Tk 1 und/oder Tk 2 fiir einen Rest der Formel 
6 




steht, worin die Bindungen zu den Azogruppen darstellen. 

20 Unter den Verbindungen der allgemeinen Formeln lla, lib, Ilia und IVa sind solche 
Farbstoffe besonders bevorzugt, worin Napht 1 und/oder Napht 2 fur einen bivalenten 
Rest der oben definierten allgemeinen Formel Naphth-ll stehen und insbesondere die 
dort aufgefQhrten konkreten Bedeutungen besitzen. 

25 Unter den Verbindungen der allgemeinen Formeln lla, lib, Ilia und IVa sind solche 
k Farbstoffe besonders bevorzugt, worin einer oder beide der Reste Dk 1 und Dk 2 fOr ei- 
* nen der zuvor definierten Reste A1 bis A12 stehen. 

In den Farbstoffen der allgemeinen Formel lib steht Kk 1 beispielsweise fOr einen von 
30 den Kupplungskomponenten der Formeln Kk1 bis Kk67, DK3, DK4, DK6, DK7, DK11, 
DK13, DK14, DK15, DK18, DK21 bis DK27, DK29, DK30, DK33, DK36, DK38, DK39 
oder DK42 bis DK83 abgeleiteten Rest. Unter den Farbstoffen der Formel lla, lib und 
Ilia sind insbesondere solche bevorzugt, worin Kk 1 von einer Verbindung Kk-A abgelei- 
tet ist. 

35 

Besonders bevorzugt sind Mischungen der Farbstoffe der allgemeinen Formel lib. Die 
Mischungen der Farbstoffe lib bestehen aus wenigstens zwei, z.B. 2, 3 oder 4 indivi- 
duellen Farbstoffen lib. Die Menge des individuellen Farbstoffs lib betragt wenigstens 
10 Mol% und insbesondere wenigstens 20 Mol-%, bezogen auf die Gesamtmenge an 
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Farbstoff F. Bevorzugt sind Mischungen aus zwei Farbstoffen F, worin die Einzelkom- 
ponenten im Molverhaltnis im Bereich von 9:1 bis 1:9, insbesondere im Bereich von 2:8 
bis 8:2 und besonders bevorzugt im Bereich von 3:7 bis 7:3 liegen, Eine besonders 
bevorzugte Ausfuhrungsform sind Mischungen von Farbstoffen lib, worin die individuel- 
5 len Farbstoffe sich nur in dem Rest Kk 1 unterscheiden. 

Die Herstellung der erfindungsgemafc zur Anwendung kommenden Azofarbstoffe der 
ailgemeinen Formeln I bis XV und ihrer Metallkomplexe erfolgt in an sich bekannter 
Weise durch eine mehrstufige Diazotierung/Kupplungs-Sequenz, wobei der Farbstoff 
10 durch sukzessives Diazotieren/Kuppeln aufgebaut werden, d.h. die Verknupfung der 
einzelnen Bausteine Diazogruppen oder NH-Gruppen erfolgt sukzessive, oder durch 
eine konvergente Synthese, d.h. Molekulgruppen des Farbstoffs, die bereits Dia- 
zogruppen oder NH-Gruppen aufweisen, werden generiert und anschlieftend Qber eine 
weitere Diazotierung/Kupplung mit einem weiteren MolekQIteil des Farbstoffs, das e- 
benfalls bereits eine oder mehrere Diazogruppen aufweist, verknupft, gegebenenfalls 
vermittels einer Kupplungs- oder Tetraazokomponente. 

Beim sukzessiven Diazotieren/Kuppeln wird beispielsweise zunachst die Diazonium- 
komponenten Dk 1 bzw. Dk 2 diazotiert und auf eine Gruppe Napht 1 , bzw. Napht 2 , Kk 1 
20 oder Kk 2 oder auf eine Gruppe P oder R gekuppelt, anschlieRend wird das Reaktions- 
produkt erneut diazotiert, und auf einen weiteren Kupplungspartner gekuppelt und die- 
ser Vorgang gegebenenfalls wiederholt, bis der Farbstoff aufgebaut ist. Alternativ kann 
bei der sukzessiven Synthese auch das Reaktionsprodukt der ersten Kupplung mit 
einer oder mehreren Diazoniumverbindungen nacheinander umgesetzt werden. 



25 



30 



Beim sukzessiven Kuppeln kann man auch zunachst eine Tetrazokomponente 
Tk 1 (NH 2 ) 2 bzw, Tk 2 (NH 2 )2 in das entsprechende Tetrazoniumsalz uberfQhren und 
nacheinander mit Kupplungspartnern Kk 1 , P, Napht 1 , Napht 2 etc. umsetzen und an- 
schlieftend weitere Diazotierungs/Kupplunsgreaktionen durchfQhren. 



Mischungen zweier oder mehrerer Farbstoffe F kann man sowohl durch Vermischen 
der gewQnschten Mischungspartner herstellen, als auch durch Einsatz von Mischungen 
der zur Herstellung der Farbstoffe F eingesetzten Ausgangsmaterialien. Mischungen 
von Azofarbstoffen I bis XV kann man beispielsweise dadurch herstellen, dass man bei 

35 der Herstellung Mischungen wenigstens zweier Amine Dk 1 -NH 2 , Dk 2 -NH 2 oder A-NH 2 , 
Mischungen wenigstens zweier Kupplungskomponenten H-Kk 1 bzw. H-Kk 2 f Mischun- 
gen wenigstens zweier Tetrazokomponenten (H 2 N) 2 -Tk 1 bzw. (H 2 N) 2 -Tk 2 oder Mi- 
schungen wenigstens zweier verschiedener Verbindungen Napth 1 ^ bzw. Napth 2 H 2 
einsetzt. Selbstverstandlich kann man auch Mischungen aus 3 oder mehr Komponen- 

40 ten einsetzen. 
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Entsprechend dem gewunschten Mischungsverhaltnis der Farbstoffe F in der Mischung 
wird man bei der Herstellung des Farbstoffs F eine Mischung des jeweiligen Aus- 
gangsmaterials einsetzen, in welchem das individuelle Ausgangsmateriai in einer Men- 
ge von wengistens 10 Mol-%, insbesondere wenigstens 20 mol-%, besonders bevor- 
> zugt wenigstens 30 Mol-%, bezogen auf die Mischung vorliegt. Bei Mischungen zweier 
Ausgangsmaterialien, z.B. bei einer Mischung zweier Kupplungskomponenten H-Kk(1) 
bzw. H-Kk(2), oder bei Mischungen zweier Diazokomponenten oder bei Mischung 
zweier Tetrazokomponenten liegt das Molverhaltnis der Einzelbestandteile der Mi- 
schung im Bereich von 9:1 bis 1:9, insbesondere im Bereich von 8:2 bis 2:8 und be- 
0 sonders bevorzugt im Bereich von 3:7 bis 7:3. 

Die Herstellung der Azofarbstoffe der allgemeinen Formeln I bis XV wird nunmehr ex- 
emplarisch anhand der Herstellung der Farbstoffe der allgemeinen Formel lib erlautert. 
Die hierzu angewendeten Methoden lassen sich in an sich bekannter Weise zum Auf- 
5 bau anderer Azofarbstoffe der allgemeinen Formeln I bis XV modifizieren. Farbstoffe 
der allgemeinen Formel II b konnen bespielsweise hergestellt werden, indem man in 
einem ersten Schritt die der Tetrazokomponente Tk 1 zugrundeliegende Diamino- 
Verbindung Tk 1 (NH 2 ) 2 tetrazotiert und anschliedend zunachst auf die dem Rest Napht 1 
zugrundeliegende Naphthalinverbindung Napht 1 H 2 gekuppelt. Anschliefiend kuppelt 
20 man auf die so erhaltene Diazonium-Verbindung H-Napht 1 -N=N-Tk 1 -N 2 + eine Diazoni- 
umverbindung Dk 1 -N 2 + bzw. A-N 2 \ wobei man die Verbindung 
Dk 1 -N=N-Napht 1 -N=N-Tk 1 -N 2 + bzw. A-N=N-Napht 1 -N=N-Tk 1 -N 2 + erhalt. Diese Verbin- 
dung kuppelt man auf die eine Kupplungskomponente Kk 1 H, wobei man die Verbin- 
dung der Formel lib mit n = 0 erhalt. Alternativ kann man die Diazonium-Verbindung 
25 H-Napht 1 -N=N-Tk 1 -N 2 + auf die eine Kupplungskomponente Kk 1 H kuppeln, wobei man 
die Verbindung, H-Napht 1 -N= N-Tk 1 -N =N-Kk 1 erhalt. Hierauf kuppelt man eine Diazoni- 
umverbindung Dk 1 -N 2 + bzw. A-N 2 \ wobei man den Farbstoff der Formel lib mit n = 0 
erhalt. 

30 Farbstoffe der Formel lib kann man aufierdem herstellen, indem man die Verbindung 
Dk 1 -N 2 + bzw. A-N 2 + auf eine Verbindung Napht 1 H 2 kuppelt, wobei man die Verbindung 
der Formel Dk 1 -N=N-Napht 1 -H bzw. A-N=N-Napht 1 -H erhalt. Auf diese Verbindung 
kuppelt man dann das der Tetrazokomponente Tk 1 zugrundeliegende Tetrazotie- 
rungsprodukt der Diamino-Verbindung Tk 1 (NH 2 ) 2 , wobei man die Verbindung 
35 Dk 1 -N=N-Napht 1 -N=N-Tk 1 -N 2 + bzw. A-N=N-Napht 1 -N=N-Tk 1 -N 2 + erhalt. Diese Verbin- 
dung kuppelt man auf die eine Kupplungskomponente Kk 1 H, wobei man den Farbstoff 
der Formel lib mit n = 0 erhalt. 



40 



Farbstoffe der allgemeinen Formel lib kSnnen aufierdem hergestellt werden, indem 
man in einem ersten Schritt die der Tetrazokomponente Tk 1 zugrundeliegende Diami- 
no-Verbindung Tk 1 (NH 2 ) 2 tetrazotiert und anschliefiend zunachst auf die Kupplungs- 



M/44135 



BASF Aktiengesellschaft 20030337 PF 0000055015-2 

28 

komponente Kk 1 H kuppelt. Hierbei erhalt man die Verbindung + N2-Tk 1 -N=N-Kk 1 , wel- 
che man dann auf die Verbindung Napht 1 H 2 kuppelt, wobei man die Verbindung der 
Formel H-Napht 1 -N=N-Tk 1 -N=N-Kk 1 erhalt. Hierauf kuppelt man eine Diazoniumverbin- 
dung Dk 1 -N 2 + bzw. A-N 2 + , wobei man die Verbindung der Formel lib mit n = 0 erhalt. 
Alternativ kann man die Verbindung + N 2 -Tk 1 -N=N-Kk 1 auf die Verbindung Dk 1 -N=N- 
Napht 1 -H bzw. A-N=N-Napht 1 -H kuppeln, wobei man den Farbstoff der Formel lib mit n 
= 0 erh§lt. 

In einer weiteren Reaktionsstufe kann man dann auf die Verbindung der Formel lib mit 
n = 0 eine Verbindung Dk 2 -N 2 + kuppeln, wobei man die Farbstoffe der Formel lib mit n 
= 1 erhalt. 

Farbstoffe der allgemeinen Formel lib mit n = 1 kann man auch herstellen, indem man 
zunachst eine Verbindung der Formel Dk 2 -NH 2 diazotiert und anschlieBend auf die 
Kupplungskomponente Kk 1 H kuppelt, wobei man die Verbindung der Formel • 
Kk 1 -N=N-Dk 2 erhalt. Auf diese Verbindung kuppelt man dann die Verbindung 
Dk i_ N =N-Napht 1 -N=N-Tk 1 -N 2 + bzw. A-N=N-Napht 1 -N=N-Tk 1 -N 2 \ wobei man die Farb- 
stoffe der Formel lib mit n = 1 erhalt. 

Farbstoffe der allgemeinen Formel lib mit n = 1 kann man auch herstellen, indem man 
die der Tetrazokomponente Tk 1 zugrundeliegende Diamino-Verbindung Tk 1 (NH 2 ) 2 
tetrazotiert und auf die Verbindung Kk 1 -N=N-Dk 2 kuppelt, wobei man die Verbindung 
+ N2-Tk 1 -N=N-Kk 1 -N=N-Dk 2 erhalt. Diese Verbindung kuppelt man dann auf die Verbin- 
dung Dk 1 -N=N-Napht 1 H, wobei man die Farbstoffe der Formel lib mit n = 1 erhalt. 

Zur Herstellung der bevorzugten Mischungen der Farbstoffe der allgemeinen Formel 
lib in denen sich die individuellen Farbstoffe lib bezuglich ihres Restes HKk 1 unter- 
scheiden setzt man vorzugsweise eine Mischung wenigstens zweier verschiedener 
Kupplungskomponenten Kk 1 ein, worin die individuellen Bestandteile wie oben ange- 
30 geben sind. 

Sofern die Farbstoffe einen Triazin-Rest Tr 1 und/oder Tr 2 aufweisen, umfasst die Her- 
stellung der Farbstoffe auch die Umsetzung einer Triazinverbindung der Formel C 

R b 

5fS 

35 

worin R a und R c fur Halogen, insbesondere fur Chlor und R b fur Halogen, Methyl oder 
Methoxy steht, mit zwei Aminokomponenten. Die Aminokomponenten sind z.B. die als 



20 



25 
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Diazokomponenten genannten Monoaminverbindungen Dk'-NHz bwz. Dk 2 -NH 2 , die als 
Tetrazokomponente genannten Diaminverbindungen Tk 1 (NH 2 ) 2 bzw. Tk 2 (NH 2 ) 2 sowie 
Molekulteile des Farbstoffs, die eine primare Aminogruppe aufweisen. 

Derartige Verfahren sind aus dem Stand der Technik fur anionische Azofarbstoffe be- 
kannt und kSnnen analog auf die Herstellung der Farbstoffe I bis XV Qbertragen wer- 
den. 

Die Diazotierung und die Kupplung der dabei erhaltenen Diazonium- bzw. der Tetrazo- 
niumverbindung erfolgt ublicherweise in einem wassrigen Reaktionsmedium unter pH 
Kontrolle in an sich bekannter Weise. 

Sofern die umgesetzten MolekOlbauteile bereits eine Gruppe A aufweisen, die einen 
Rest B der Formel CH 2 CH 2 -Q tragt, dann wird der pH-Wert der Reaktionsmischung 
vorzugsweise einen Wert von pH 8 nicht Obersteigen, da anderenfalls eine Abspaltung 
der Gruppe Q unter Ausbildung einer Vinyigruppe erfolgt. 

Bei Kupplungen Diazonium-Komponente oder einer Tetrazonium-Komponente auf eine 
Naphthalin-Verbindung der Formeln II bzw. Kk-B, die sowohl eine OH-Gruppe als auch 
eine Aminogruppe tragt und wenigstens zwei mogliche Kupplungsstellen aufweist, ist 
zu berucksichtigen, dass pH-Werten von hochstens 3 die erste Kupplung regioselektiv 
in ortho-Position zur Aminogruppe erfolgt, wohingegen bei pH-Werten von pH ^6, vor- 
zugsweise pH ^8 eine regioselektive Kupplung in der ortho-Position der OH- 
Gruppe erfolgt. 

Die Umsetzung eines Amins mit einer Triazinverbindung C erfolgt ublicherweise bei 
sauren pH-Werten, vorzugsweise unter pH7 und insbesondere im Bereich von pH 1 bis 
pH 4. 

Die fur die Diazotierung/Kupplung bzw. die Umsetzung mitTriazinen erforderlichen 
Reaktionstemperaturen liegen in der Regel im Bereich von 0°C bis 50°C und insbe- 
sondere im Bereich von 0 bis 30°C. Die erforderlichen Reaktionszeiten liegen Obli- 
cherweise im Bereich von 5 min bis 2 h und insbesondere im Bereich von 20 min. bis 1 
h. 

Die Umsetzungen erfolgen ublicherweise stochiometrisch, d.h. die Reaktionspartner 
werden in der gewunschten StSchiometrie miteinander umgesetzt. Die einzelnen Reak- 
tanden kSnnen jedoch sowohl im Oberschuss als auch im Unterschuss, bezogen auf 
die gewunschte StSchiometrie eingesetzt werden. Die Abweichung von der gewunsch- 
ten StSchiometrie wird in der Regel nicht mehr als 20 mol-% und insbesondere nicht 
mehr als 10 mol-% betragen. Mit anderen Worten, bei der Umsetzung einer Diazoni- 
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umkomponente mit einem Kupplungspartner wird das Molverhaltnis der beiden Kom- 
ponenten im Bereich von 1:1,2 bis 1,2:1 und insbesondere im Bereich von 1,1:1 bis 
1:1,1 liegen. Bei der Umsetzung einer Tetrazoniumverbindung mit 2 Molaquivalenten 
eines Kupplungspartners wird man diesen dementsprechend in einer Menge von 1,6 
bis 2,4 mol und insbesondere in einer Menge von 1 ,8 bis 2,2 mol pro mol Tetrazonium- 
verbindung einsetzen. 

Im Anschluss an die Diazotierungs/Kupplungssequenz kann man zur Herstellung der 
Obergangsmetallkomplexe das gewunschte Ubergangsmetallsalz in Form eines geeig- 
neten, vorzugsweise wasserloslichen Salzes in der stSchiometrisch gewOnschten 
Menge geben und gegebenenfalls auf die zur Komplexierung erforderliche Temperatur, 
z.B. auf Temperaturen im Bereich von 40 bis 100°C erwarmen. 

Die Gewinnung des Farbstoffs aus der wassrigen Reaktionsmischung erfolgt in an sich 
> Oblicher Weise, beispielsweise durch Eindampfen, insbesondere durch SprQhtrocknung 
der wassrigen Reaktionsmischung, durch Aussalzen des Farbstoffs und Trocknen des 
Pressguts Das vorzugsweise noch feuchte Pressgut kann man erneut losen, vorzugs- 
weise in Wasser und man kann eine Dia- und/oder Ultrafiltration durchfuhren, urn die 
bei der Herstellung anfallenden anorganischen Salze abzureichern und/oder die L6- 
20 sung bezOglich des Farbstoffs anzureichem. Anschlieliend kann man den so aufgerei- 
nigten Farbstoff durch SprQhtrocknung aus der Losung gewinnen. 

Zur Herstellung einer Flussigmarke bzw. einer Flussigformulierung der Farbstoffs kann 
der Farbstoffpresskuchen, bzw. das beim Eindampfen oder Spruhtrocknen erhaltene 
25 Farbstoffpulver aufgelSst werden, beispielsweise in Wasser, einem Was- 

ser/L6sungsmittelgemisch. einer wassrigen Saure oder einer wassrigen Base, wobei 
die wassrige Saure und die wassrige Base ebenfalls Losungsmittel enthalten kbnnen. 
Als Losungsmittel kommen dabei insbesondere mit Wasser mischbare Losungmittel 
f wie d-04-Alkanole, organische Carbonsaure wie Ameisensaure, Essigsaure und Pro- 
30 pionsaure, Alkanolamine, Dialkanolamine und Trialkanolamine wie Ethanolamin, 

Diethanolamin, Triethanolamin, weiterhin, Amide wie Formamid, Acetamid, Dimethyl- 
formamid Dimethylacetamid, N-Methylpyrrolidon, Dimethylsulfoxid und dergleichen in 
Betracht Es ist auch moglich, direkt aus der Reaktionslosung eine Flussigformulierung 
des Farbstoffs herzustellen. oder durch Ultrafiltration und SprQhtrocknung. Gegebenen- 
35 falls ist es dann fur eine ausreichend hohe Farbstoffkonzentration und fur die Stabiliat 
der FIQssigeinstellung erforderlich, eine Dia- und/oder Ultrafiltrationsproezli durchzu- 
fuhren, urn die bei der Herstellung anfallenden anorganischen Salze abzureichern und 
die Losung aufzukonzentrieren. 

40 Das erfindungsgemalie Verfahren umfasst einen Farbeschritt bei einem pH-Wert von 
wenigstens 7,5. Hierzu wird das zu farbende Leder in einer wassriger Flotte, die einen 
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pH-Wert von wenigstens 7,5 und vorzugsweise von wenigstens 8,0 aufweist und die 
wenigstens einen Farbstoff F der oben bezeichneten Artenthalt, behandelt. Oblicher- 
weise wird der pH der Flotte einen Wert von pH 11 und vorzugsweise pH 10,5 nicht 
uberschreiten. Insbesondere liegt der pH-Wert der Flotte im Bereich von 8,5 bis 10. 
Durch den alkalischen pH-Wert wird eine Fixierung des Farbstoffs auf dem Leder er- 
reicht, da unter diesen Bedingungen die Gruppe A mit den Aminogruppen des Leders 
unter Ausbildung einer kovalenten Bindung reagiert. 

Um den fOr die Fixierung alkalischen pH-Wertzu erhalten, konnen beliebige Alkalien 
und Puffersysteme eingesetzt werden. Beispielhaft zu nennen sind Alkalimetallcarbo- 
nate und -hydrogencarbonate wie Natriumcarbonat, Kaliumcarbonat und Natrium- 
hydrogencarbonat, weiterhin Alkalimetallhydroxide wie Natronlauge, Natriummetasili- 
kat, Pyrophosphate wie Natrium- oder Kaliumpyrophosphat, Trikaliumphosphat, Tri- 
nat'riumphosphat, Borax/Natronlauge-Puffer und Phosphat-Puffer. 

5 

Die zur Fixierung des Farbstoffs erforderlichen Temperaturen betragen vorteilhafter- 
weise nicht mehr als 60°C, insbesondere nicht mehr als 50°C, und besonders bevor- 
zugt nicht mehr als 40°C, so dass ein schonendes Farben des Leders mbglich ist. In 
der Regel wird man die Farbung bei Temperaturen von wenigstens 10°C, vorzugswei- 

20 se wenigstens 20°C, insbesondere wengistens 30°C durchfOhren um eine hinreichen- 
de Reaktionsgeschwindigkeit zu erzielen und somit den Farbevorgang zu beschleuni- 
gen. Grundsatzlich sind jedoch auch niedrigere Temperaturen moglich. FOr organisch 
gegerbte Leder ist der bevorzugte Temperaturbereich 15 bis 50°C und besonders 30 
bis 40°C. FOr mit Metalloxiden gegerbte Leder ist ein Temperaturbereich von 15 bis 60 

25 °C und besonders 30 bis 50°C bevorzugt. 

FOr eine ausreichende Fixierung sind in der Regel abhangig vom pH-Wert und der 
Temperatur Behandlungsdauem von 0,5 h bis 4 h erfordertich. Die erforderlichen Be- 
handlungsdauern kann der Fachmann anhand einfacher Routineexperimente fOr den 
30 ieweils eingesetzten Farbstoff ermitteln. Insbesondere bei stark alkalischen pH-Werten 
im Bereich von 9,5 bis 1 1 , insbesondere bei 9,5 bis 10,5 betragt die Farbedauer vor- 
zugsweise nicht mehr als 2 h, z.B. 0,5 bis 2 h. 



35 



40 



Bei der Farbung kbnnen auch Salze. beispielsweise Glaubersalz zugesetzt werden. 

Neben den erfindungsgemali zur Anwendung kommenden Farbstoffen F kann die Flot- 
te auch konventionelle Saure- oder Direktfarbstoffe enthalten. Ihr Anteil wird jedoch 
vorzugsweise nicht mehr als 10 Gew.-%, insbesondere nicht mehr als 5 Gew.-%, be- 
zogen auf die Gesamtmenge an Farbstoffen in der Flotte betragen Geweils gerechnet 
als rein organisch-chemischer, farbiger Bestandteil des Farbstoffs). 
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Oblicherweise wird der Farbstoff F je nach gewQnschter Farbtiefe in einer Menge von 
wenigstens 0,2 Gew.-%, haufig wenigstens 0,5 Gew.-% und insbesondere wenigstens 
1 Gew.-%, bezogen auf das Falzgewicht des eingesetzten Leders bzw. Halbfertigpro- 
dukts eingesetzt, wobei die hier angegebenen Menge auf den Farbstoff einschlielilich 
Synthesesalze und gegebenenfalls vorhandenes Stellmittel beziehen. Bezogen auf die 
farbigen chemisch-organischen Bestandteile, wird man den Farbstoff Oblicherweise in 
einer Menge von wenigstens 0,1 Gew.-%, haufig wenigstens 0,3 Gew.-% und insbe- 
sondere wenigstens 0,5 Gew.-%, bezogen auf das Falzgewicht des eingesetzten Le- 
ders bzw. Halbfertigprodukts, einsetzen. In der Regel wird man den Farbstoff, gerech- 
net als Mischung aus organisch-chemischen Bestandteilen + Synthesesalze und ge- 
gebenenfalls vorhandenes Stellmittel, in einer Menge bis 20 Gew.-%, bzw in einer 
Menge von bis zu 15 Gew.-%, gerechnet als farbige organisch-chemische Bestandteile 
und bezogen auf das Falzgewicht einsetzen, wobei auch groftere Farbstoffmengen 
eingesetzt werden konnen. Zur Erreichung mittlerer bis hoher Farbtiefen wird man den 
Farbstoff F in Abhangigkeit seines molaren Extinktionskoeffizienten und seines Mole- 
kulargewichts in der Regel in einer Menge von 2 bis 20 Gew.-%, haufig 3 bis 20 Gew.- 
% und insbesondere in einer Menge von 4 bis 20 Gew.-%, bezogen auf das Falzge- 
wicht des Leders bzw. Halbfertigprodukts und gerechnet als Mischung aus organisch- 
chemischen Bestandteilen + Synthesesalze und gegebenenfalls vorhandenes Stellmit- 
tel bzw. in einer Menge von1 bis 15 Gew.-%, haufig 1,5 bis 10 Gew.-% und insbeson- 
dere 2 bis 10 Gew.-%, bezogen auf das Falzgewicht des Leders bzw. Halbfertigpro- 
dukts und gerechnet als farbige organisch-chemische Bestandteile, einsetzen. 

Die wassrige Flotte kann ubliche anionische Farbehilfsmittel, nichtionische oberfla- 
chenaktive Substanzen sowie fur die Nachgerbung Oblicherweise eingesetzte Wetend- 
Chemikalien, beispielsweise Gerbstoffe, z.B. polymere Nachgerbstoffe, synthetische 
Nachgerbstoffe, pflanzliche Gerbstoffe (Vegetabilgerbstoffe) sowie Fettungsmittel (Fett- 
licker) und Hydrophobiermittel enthalten. 

Als Nachgerbstoffe kommen fur das erfindungsgemalie Verfahren alle handelsublichen 
Systeme in Frage, z.B.: 



1. 



Vegetabilgerbstoffe wie Mimosa, Kastanie, Quebracho; 



5 2. Mineralgerbstoffe wie Chrom-, Eisen-, Aluminium- und Zirkongerbstoffe; 

3. FOIIstoffe, z.B. Schichtsilikate, Saccharide, Polysaccharide wie Starke und 
Mehl; 

0 4. synthetische Gerbstoffe (Syntane), z.B. die in in EP 0459 168, EP 0 520 182, 
US 5,342,916 und US 5,186 846 beschriebenen Substanzen wie: 
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Napthalinsulfonsaure-Formaldehyd Kondensationsprodukte, 
b. Phenolsulfonsaure-Formaldehyd Kondensationsprodukte, 

Cokondensationsprodukte von Napthalinsulfonsaure und/oder Phenol- 
sulfonsaure mit Hydroxyarylsulfonen wie Bis(hydroxyphenyl)sulfon und 
Formaldehyd, 

Cokondensationsprodukte von Napthalinsulfonsaure und/oder Phenol- 
sulfonsaure mit Oligosulfonen (Mischungen mehrkerniger uber Sul- 
fonbrOcken verkiipfter Aromaten, die z.B. mit -OH oder -S0 3 H substitu- 
iert sein konnen) und Formaldehyd, 

Cokondensatsationsprodukte von Napthalinsulfonsaure, Phenolsulfon- 
saure mit Formaldehyd und mit N-haltigen Verbindungen sowie gege- 
benenfalls mit Hydroxyarylsulfonenen oder mit Oligosulfonenen. Bei- 
spiele fur N-haltige Verbindungen sind Harnstoff, Melamin, Melamin- 
Derivate wie Hydroxy-C2-C 20 -alkyl-melamine, Bis-hydroxy-C 2 -C 20 -alkyl- 
melamine oder Tris-hydroxy-C 2 -C 20 -alkyl-melamine, Hydroxyaryl- 
melamine oder Melamine mit ein bis drei Polyalkylenoxid-Ketten an den 
N-Atomen, Melem (2,5,8-Triamino-1,3,4,6,7,9,9b-heptaazaphenalen) 
oder Melem-Derivate wie Hydroxy-C 2 -C 20 -alkylmeleme oder Meleme mit 
Polyalkylenoxid-Seitenketten an den N-Atomen, Guanamine (in 6- 
Stellung substituierte 2,4-Diamino-1 ,3,5-triazine) wie Benzoguanamin, 
Acetoguanamin, Caprinoguanamin oder Isobutyroguanamin; Derivate 
von Guanaminen wie N-Hydroxy-C2-C 20 -alkyl-guanamine, sowie Gua- 
namine mit ein oder zwei Polyalkylenoxid-Ketten an den N-Atomen, und 
Dicyandiamid, 

f. Mischungen der unter 4.a bis 4.e genannten Substanzen mit Cr(lll) Ver- 
bindungen; 



0 



5. Harzgerbstoffe; z.B.: 

a. Sulfithaltige Kondensationsprodukte aus Naphthalinsulfonsaure und 

Formaldehyd, 

b. Sulfithaltige Kondensationsprodukte aus Phenyolsulfonsaure und For- 
maldehyd, 

c. Mischungen aus 5.a. und 5.b.; 

6 Polymergerbstoffe, die anionischer. kationischer oder amphoterer Natur sein 
konnen. Anionische Polymergerbstoffe konnen z.B. Carboxylgruppen tragen, 
kationische Polymergerbstoffe konnen z.B. Aminogruppen tragen und amphote- 
re Polymergerbstoffe tragen sowohl kationische als auch anionische Gruppen. 
In Abhangigikeit vom pH-Wert konnen amphotere Polymere entweder anioni- 
schen oder kationischen Charakter aufweisen. Beispiele fQr Polymergerbstoff 

sind: 



M/44135-2 





BASF Aktfengesellschaft 20030337 PF 0000055015-2 

34 

a Homo- und Copolymere der Acrylsaure und der Methacrylsaure, 

b. Homo- und Copolymere der Acrylsaure und/oder der Methacrylsaure mlt 
d-Cao-Alkylacrylaten und/oder d-Cso-Alkylmethacrylaten, 

c. funktlonalisierte Copolymere von C r C 3 o-Alkylacrylaten und/oder d-Cao- 
5 Alkylmethacrylaten mit katlonischen oder anionischen bzw. sauren 

Gruppen tragenden Monomeren, 
d Copolymere von ethylenisch ungesattigten Dicarbonsaureanhydriden 
wie Maleinsaureanhydrid mit Ca-C^-alpha-Olefinen wie Propen, 1- 
Buten, 1-Hexen, 1-Octen, Diisobuten, 1-Decen und dergleichen, 
10 e Dicarbonsaureanhydrid-Styrol-Copolymere 

f Homo- und Copolymere ethylenisch ungesattigter Nitrile wie Acrylnttnl 
und Methacrylnitril, gegebenenfalls mit weiteren monoethylenisch unge- 
sattigten Monomeren wie Acrylsaure, Methacrylsaure, Acrylamid, Me- 
thacrylamid oder Ci-C 10 -Alkyl(meth)acrylaten 
Beispiele fOr Polymergerbstoffe sind in EP-A 1335029 und WO 96/15276 
angegeben, auf die diesbezuglich Bezug genommen wird. 

7. Aldehyde wie z.B.: 

a. Formaldehyde, 
on b. Glutardialdehyde, 

c oiigoaldehyde wie sie in WO 03/095681 beschrieben werden, 
d Aldehydgenerierende Gerbstoffe wie sie in Bibiothek des Leders Band 
3, Umschau Verlag, 1 984, Seite 26-27 beschrieben werden, z.B. Oxazo- 
lidine und Phosphoniumverbindungen; 
25 8 Dispergiermittel wie in US 5, 1 86 846 beschrieben, z.B.: 

a. Naphthalinsulfonsaure Formaldehyd Kondensationsprodukte und 

b. Ligninsulfonate. 

Als Gerbstoffe kSnnen aufierdem aile handelsublichen Gerbstoffe wie beispielsweise 
Chromgerbstoffe, mineralische Gerbstoffe, Syntane, Polymergerbstoffe und vegetable 
Gerbstoffe eingesetzt werden, wie sie z.B. in Ullmann's Encyclopedia of Industrial 
Chemistry Band A 15 Seite 259 bis 282 und insbesondere Seite 268 ff, 5. Auflage, 
(1990) Verlag Chemie Weinheim, beschreiben werden. Handelsubliche Gerbstoffe 
konnen auch Mischungen der unter 1.-8. genannten Gerbstoffklassen sein. 

Als Fettungsmittel konnen alle in der Lederherstellung Qblichen Fettungsmittel einge- 
setzt werden insbesondere alle handelsOblichen Fettungsmittel. Fettungsmittel enthal- 
ten naturgemad mindestens eine hydrophobe Substanz, die auf einem Kohlenwasser- 
stoff basiert, beispielsweise auf einem naturlichen oder synthetischen Wachs e.nem 
nativem oder synthetischen Ol oder auf einem nativen oder synthetischen Fett. Als 
Kohlenwasserstoffbasis fur Fettungsmittel kommen auch Polyisobuten-bas.erte Sub- 
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stanzen in Betracht. Die im folgenden naher erlauterte Kohlenwasserstoffbasis der 
Fettungsmittel kann chemisch modifiziert sein, beispielsweise: 

1 . sulfatiert 

2. sulfoniert 

3. sulfitiert 

4. sulfoxidiert 

5. sulfochloriert 

6. ethoxyliert oder generell verestert 

Die Fettungsmittel konnen als Kohlenwasserstoffbasis auch Mischungen nich- 
funktionalisierter Bestandteile, Mischungen von funktionalisierten Bestandteilen mit 
nicht-funktionalisierten Bestandteile oder Mischungen funktionalisierter Bestandteile 
enthalten. 

Zu den fOr Fettungsmittel geeigneten naturiichen Wachse zahlen Bienenwachs, Kork- 
wachs, Montanwachse und Carnaubawachs. 

Zu den fOr Fettungsmittel geeigneten synthetischen Wachsen zahlen: 

Polyethylenwachse und Ethylencopolymerwachse, wie sie beispielsweise durch 
radikalische Polymerisation von Ethylen oder radikalische Copolymerisation von 
Ethylen mit beispielsweise (Meth)acrylsaure oder durch Ziegler-Natta-Katalyse 

erhaltlich sind; . 
Polyisobutylenwachse 

Paraffingemische, d.h. Gemische von Kohlenwasserstoffen. die 12 oder mehr 
Kohlenstoffatome aufweisen und ublicherweise einen Schmelzpunkt im Bereich 
von 25 bis 45 °C aufweisen. Derartige Paraffingemische konnen beispielsweise 
in Raffinerien oder Crackern anfallen und sind dem Fachmann als Paraffingatsch 
und Sasolwachse bekannt; sowie 
Montanesterwachse. 

Zu den fOr Fettungsmittel geeigneten naturiichen Olen zahlen insbesondere bei Zim- 
mertemperatur flussige Triglyceride wie Fischdl, Rinderklauenol, Olivenol, Baumwoll- 
samenSI, Rizinusol, Sonnenblumenol und Erdnussol. 

Zu den fur Fettungsmittel geeigneten synthetischen Olen zahlen. insbesondere Weiliol, 
Paraffinai, funktionalisierte Paraffine wie beispielsweise chlorierte oder sulfochlorierte 
Paraffine sowie Polyalkylenglykole wie beispielsweise Polyethylenglykol. 

Zu den fur Fettungsmittel geeigneten naturiichen Fetten zahlen insbesondere bei Zim- 
mertemperatur feste native Triglyceride wie Lanolin, Schellackwachs sowie deren Ge- 
mische. 
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Beispiele fur Polyisobuten basierte Fettungsmittel sind in WO 03/023070 beschrieben. 
Weiter Beispiele fur Fettungsmittel sind in WO 03/023069 beschrieben. 

5 Neben der Kohlenwasserstoffbasis kSnnen Fettungsmittel auch oberflachenaktive 
Substanzen enthalten. Hierzu zahlen alle in Fettungsmitteln, Gerbstoffen, Hydropho- 
biermitteln und in anderen Hilfsmitteln fur die Lederherstellung enthaltenen Emulgato- 
ren. Die oberflachenaktiven Substanzen kbnnen nichtionischer, anionischer, kationi- 
scher Oder auch zwitterionischer Natur sein. Zweckmassigerweise werden in den erfin- 
1 0 dungsgemassen Fettungsmitteln nichtionische oder anionische Substanzen als Emul- 
gatoren eingesetzt, vorzugsweise Fettalkohole (d. h. Alkoholgemische mit 1 0 bis 25 C- 
Atomen) oder oxalkylierte Fettalkohole mit 5 bis 100 Alkylenoxidgruppen als nichtioni- 
sche Emulgatoren oder deren Sulfate oder Phosphate als anionische Emulgatoren, 
insbesondere die Natrium, Kalium- oder Ammoniumsalze der anionischen Emulgato- 
ren. 

Als Hydrophobiermittel konnen im erfindungsgemaRen Verfahren alle fOr die Lederher- 
stellung bekannten Hydrophobiermittel eingesetzt werden, insbesondere handelsiibli- 
che Systeme, wie sie in M. Hollstein: Bibliothek des Leders, Band 4 - Entfetten, Fetten, 
20 Hydrophobieren von Leder, 1983 beschrieben werden. 

Die kommerziel verfugbaren Produkte enthalten insbesondere eine oder mehrere der 
im folgenden aufgefuhrten Komponenten: 

1 . Copolymere von alpha-Olefinen mit Dicarbonsaureanhydriden wie Maleinsau- 

25 reanhydrid 

2. Paraffine 

3. Weilible 

4. einfache Silicone 

5. funktionalisierte Silikone 
30 6. Emulgatoren 

Desweiteren kannen Hydrophobiermittel samtliche Komponenten enthalten, die fur 
Fettungsmittel beschrieben sind. 



35 



Neben anderen Fettungsmittelbestandteilen sind siliconbasierte Hydrophobiermittel 
und Hydrophobiermittel auf der Basis von Copolymeren von alpha-Olef.nen mit Dicar- 
bonsaureanhydriden umfangreich beschrieben worden, z.B. in EP-A 213480. WO 
95/22627 WO 98/04748, EP-A 1087021 und WO 01/68584. Weitere Beispiele fur 
Hydrophobiermittel findet man in WO 93/17130 und EP-A 372746. 
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Art und Menge von eingesetzten, Gerbmitteln, Fettungsmitteln und Hydrophobiermit- 
teln hangen von der Art des herzustellenden Lederartikels, der Art der Gerbung (Mine- 
ralgerbung oder metallfreie Gerbung), dem gewiinschtem haptischem Profil und gefor- 
dertem physikalischem Verhalten in an sich bekannter Weise ab. 

5 

Dementsprechend setzt man zur Herstellung des Leders Gerbstoffe in den folgenden 
Mengen ein: 

Polymergerbstoff (als Losung eingestellt) in Mengen bis zu 20 Gew.-%, haufig 3-8 
Gew.% und/oder 

1 o Synthane (als Pulver gerechnet) in Mengen bis zu 30 Gew.-%, haufig 4-1 2 Gew.-%, 
und/oder 

Harzgerbstoff (als Pulver gerechnet) bis zu 15 Gew.-%, haufig 3-6 Gew.-% und/oder 
bis zu 30 Gew.% vegetabilem Gerbstoff, haufig 4-12 Gew% 
wobei die Gesamtmenge an Gerbstoff ublicherweise bis 40 Gew.-%, z.B. 4 bis 40 
Gew.-% und haufig 10 bis 40 Gew.-% betragt, wobei alle Angaben auf das Feuchtge- 
wicht des Leders bezogen sind. 

Fettungs und Hydrophobiermittel werden Qblicherweise in den folgenden Mengen ein- 
gesetzt: bis zu 20 Gew.-% Fettungsmittel, haufig 6-12 Gew.-% und bis zu 20 Gew.-% 
20 Hydrophobiermittel, h§ufig 4-8 Gew.-%, jeweils auf das Feuchtgewicht des Leders be- 
zogen. 

Die Farbung kann sowohl einstufig als auch in 2 Stufen durchgefuhrt werden. Bei einer 
zweistufigen Farbung wird man zunachst in einer ersten Stufe das Leder mit der farb- 
25 stoffhaltigen Flotte bei pH-Werten unterhalb 7,5, z.B. pH 3 bis 7,4 und vorzugsweise 
bei pH-Werten im Bereich von 4 bis 7,4 behandeln. Dieser Schritt dient zur gleichma- 
(iigen Verteilung des Farbstoffs im Lederquerschnitt. Anschlieliend wird man in der 
zweiten Stufe bei pH-Werten von wenigstens 8, z.B. 8 bis 11. insbesondere 8,5 bis 
1 0 5 und speziell 8,5 bis 1 0 den Farbstoff in der oben beschriebenen Weise fixieren. 
30 Es ist auch mSglich die Farbung in einem Einstufenverfahren durchzufOhren ohne eine 
Verteilungsstufe der Fixierstufe vorzuschalten. 

Gegebenenfalls wird man im Anschluss an die Farbung einen Waschprozess durchfuh- 
ren, urn nicht chemischen gebundenen Farbstoff sowie im Farbstoff enthaltene Verun- 

35 reinigungen, beispielsweise Farbstoffe, die keine Gruppe A enthalten, zu entfernen. 
Dieser Waschprozess ist jedoch nicht zwingend erforderlich, da in vielen Fallen bereits 
eine quantitative oder nahezu quantitative Fixierung des Farbstoffs voriiegt. Sofern 
man einen Waschprozess nachschaltet, wird man nach dem Farben das Leder 1 oder 
mehrere Male, z.B. 1 bis 6 mal und insbesondere 1 bis 4 mal mit Wasser waschen. Die 

40 Menge an Wasser wird in der Regel nicht mehr als 300 Gew.-%. bezogen auf das 
Falzgewicht des Halbfertigprodukts, z.B. 100 bis 300 Gew.-% betragen. Die Wasch- 
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dauer des einzelnen Waschschritts wird Qblicherweise 5 bis 60 min. und insbesondere 
10 bis 30 min. betragen. 

Im Waschprozeft konnen auch nichtionische, anionische, kationische oder auch zwit- 
terionische Hilfsmittel eingesetzt werden. Bevorzugt sind handelsObliche ionische 
Hilfsmittel z.B auf Basis von Polyvinylformamiden, Polyvinylpyrollidonen, Vinylpyrolli- 
don/Vinylimidazol- Copolymeren oder auf Kondensaten von Dicarbonsaure oder Dicar- 
bonsaureanhydride mit Aminen oder von Napthalinsulfonsaure mit Formaldehyd basie- 
ren konnen. Derartige Hilfsmitte werden beispielsweise in EP 0459 168, EP 0 520 182, 
US 5,342,91 6 und US 5,1 86 846 beschrieben. 

Der Einsatz von Hilfsmitteln ist dann besonders sinnvoll, wenn im Farbstoff farbige Ne- 
benprodukte enthalten sind oder wenn wahrend der Fixierung farbige Nebenprodukte 
entstanden sind. Die Hilfsmittel steilen sicher, dali nicht mehr als dreimal, mSglicher- 
weise nur zweimal oder im Idealfall nur einmal gewaschen werden muft, urn alle farbi- 
gen Nebenkomponenten quantitativ oder nahezu quantitav zu entfemen. 

Die Lederfarbung inklusive Nachgerbung, Fettung und Nachbehandlung erfolgt im 0b- 
rigen in an sich bekannter Weise, beispielsweise durch Farben im Walkfass oder in der 

20 Haspel. Derartige Verfahren sind ausfuhrlich im Stand der Technik beschrieben, z.B. 
in: "Bibliothek des Leders", Band 3 (Gerbmittel, Gerbung und Nachgerbung) [1985], 
Band 4 (Entfetten, Fetten und Hydrophobieren bei der Lederherstellung) [1987] & Band 
5 (Das Farben von Leder) [1987] Umschau Verlag; "Leather Technicians Handbook", 
1983, von J. H. Sharphouse, publiziert von Leather Producers Association; und "Fun- 

25 damentals of Leather Manufacturing", 1 993, von E. Heidenmann. publiziert von Eduard 
Roether KG. 

Die Farbung wird Qblicherweise nach der Vorgerbung, d.h. vor, wahrend oder nach der 
Nachgerbung durchgefQhrt. Die Farbung kann sowohl im gleichen Bad wie die Nach- 
^0 gerbung als auch in einem separaten Bad erfolgen. Vorzugsweise erfolgt die Farbung 
vor der Nachgerbung. Vorzugsweise erfolgt nach der Farbung und vor der Nachger- 
bung und Fettung einer oder mehrere der oben beschriebenen Waschschritte. 

Dem Farbe- und Nachgerbvorgang schlielit sich in der Regel ein Fettungsvorgang an, 
35 urn die gewunschten haptischen Eigenschaften des Leders einzustellen. Nachgerbung 
und Fettung konnen jedoch auch in einem Prozessschritt durchgefQhrt werden. Der 
Verfahrensschritt Fettung kann an beliebiger Stelle des Wetendprozesses durchgefQhrt 
werden, bevorzugt ist die Durchfuhrung am Ende des Wetendprozesses. 

40 In der Regel wird man sowohl die Fettung als auch die Nachgerbung am Ende des 
Prozesses durch Absauern fixieren, d.h. nach Farbung und gegebenenfalls Nachger- 



M/44135 



BASF Aktiengesellschaft 



20030337 



PF 0000055015-2 



10 



39 

bung und Fettung folgt ein abschliessendes Absauern. Oblicherweise wird man zum 
Absauern den pH Wert des wassrigen Behandlungsbads durch Zugabe einer Saure, 
insbesondere Ameisensaure, auf einen Wert unterhalb 3,7 einstellen. 

Mit dem erfindungsgemafcen Verfahren konnen grundsatzlich alle Ledertypen, d.h. 
nicht nachgegerbte Halbfertigprodukte wie Metalloxid-gegerbtes Leder (wet-blue be. 
Chromoxid-Gerbung und wet-white bei Aluminiumoxid-Gerbung) und organised z.B. 
Aldehyd-gegerbtes Leder (wet-white) bwz. pflanzlich gegerbtes Leder, sowie nachge- 
gerbte Halbfertigprodukte wie Borke oder Crustleder gefarbt werden. 

Das erfindungsgemalie Verfahren ermoglicht insbesondere die Herstellung von gefarb- 
ten Ledern fOr beliebige Lederartikel, beispielsweise aus den Bereichen Schuh, Bekle.- 
dung Automobil, Handschuh und Mobel. Das erflndungsgemalie Verfahren erlaubt 
auch'die Herstellung von Taschenleder und von Reptilienleder fur Accessoirs. D.e Ein- 
stellung der fur den jeweiligen Lederartikel geforderten haptlschen, mechanischen und 
physikalischen Eigenschaften erfolgt in an sich bekannter Weise durch eine fur den 
jeweiligen Artikel geeignete Auswahl von Hilfsmitteln, Fettungsmitteln, Hydrophob.er- 
mitteln und Nachgerbstoffen. 

Das nach dem erfindungsgemafcigen Verfahren gefarbte Leder zeichnet sich auch bei 
sehr hoher Farbtiefe durch ein exzellentes Echtheitsniveau aus. Besonders herausra- 
gend sind Reibechtheiten und insbesondere Wasch-, SchweilJ- und Migrationsechthei- 
ten was bei konventionell gefarbten Ledern nicht oder nur in sehr viel geringerem 
Ausmafi erreicht werden kann. Die nach dem erfindungsgemafien Verfahren gefarbten 
25 Leder zeigen in Migrationsechtheitstests selbst bei hoher Feuchtigkeit und hohen 
^ Temperaturen, d.h. oberhalb 50° C, z.B. 60 bis 100'C keine oder nahezu keine An- 
schmutzung des Kontaktmaterials. 

Qualitative und quantitative Bestimmung uber UVA/IS Spektroskopie und HPLC zei- 
30 gen. dass mit den erfindungsgemalien Farbstoffen Fixiergrade zwischen 85 und 100% 
und haufig oberhalb 90 % erreicht werden. 

Die folgenden Beispiele sollen die Erfindung naher erlautern, ohne sie einzuschranken: 
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35 Herstellungsbeispiele: 
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1) 1 mol MSP (3-(2-Sulfatoethylsulfonyl)-6-aminobenzolsulfonsaure) wurde im Eiswas- 
ser suspendiert und bei pH < 1 und einer Temperatur von 0-5'C mit iiberschOssigem 
Natriumnitrit und Salzsaure diazotiert. 1 mol Gammasaure wurde in 25 gew.-%iger 
Natronlauge geldst und dann durch Zugabe von 21 gew.-%iger Salzsaure der pH-Wert 
unter 1 gestellt. Die Gammasaure fallt aus. Zu dieser Suspension wurde die diazotierte 
MSP eingestiirzt. Die Reaktionsmischung wurde bei pH < 1 eine Stunde nachgeruhrt 
bis kein diazotiertes MSP bzw. freie Gammasaure mehr erkennbar war. Danach wurde 
der pH-Wert durch Zugabe von 15 gew.-%iger Natriumkarbonatldsung auf 3 bis 8 an- 
gehoben. 

2) 1 mol 4 6-Dinitro-2-aminophenol wurde mit QberschQssigem Natriumnitrit und Salz- 
saure bei pH < 1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert und anschlieliend zu der in 
15 Schritt 1) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe 
von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3-8 gehalten. Nach beendeter Umsetzung 
wurde 0,20-0,30 mol Chrom(lll)-sulfat zu der Reaktionsmischung gegeben und 1 Stun- 
de nachgeruhrt. Der Farbstoff wurde durch Zugabe von NaCI ausgesalzen und abge- 
saugt. 

In zu Beispiel 1a analoger Weise konnen die Metallkomplexe der Farbstoffen der all- 
gemeinen Formel Dk-N=N-Napht-N=N-A erhalten werden (= Farbstoffe der allgemei- 
nen Formel II mit r = k = 0, n=1), worin Dk for einen von den Diazokomponenten DK1 
bis DK9, DK13, DK14, DK26. DK27, DK39 bis DK41 Oder DK58 oder fur einen von A1 
25 bis A12 abgeleiteten Rest steht, Napht fur einen der bivalenten Reste II-2, U-4, II-6, II- 
8, 11-10, 11-12 und 11-14 steht und A einen der Reste A1 bis A12 bedeutet. Die Kupplung 
des Re'stes A-N=N- erfolgt in ortho-Position zur Aminogruppe der Reste II-2, II-4, II-6, 
II-8. 11-10, 11-12 und 11-14. Beispiele hierfur sind in der nachfolgenden Tabelle 1 ange- 
geben. 
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Die Umseteung erfolgte nach der in Beispiel 1a beschriebenen Methode mit dem Un- 
terschied, dass keine Umseteung mit Chromsalzen folgte. 

In zu Beispiel 2a analoger Weise konnen die Farbstoffe der allgemeinen Formel 
Dk-N=N-Napht-N=N-A erhalten werden (= Farbstoffe der allgemeinen Formel II mit r - 
k = 0 n=1) worin Dk fOr einen von den Diazokomponenten DK1 bis DK83 oder fOr ei- 
nen von A1 bis A12 abgeleiteten Rest steht, Napht fur einen der bivalenten Reste II-2, 
II-4 II-6 II-8, 11-10, 11-12 und 11-14 steht und A einen der Reste A1 bis A12 bedeutet. 
Die Kupplung des Restes A-N=N- erfolgt in ortho-Position zur Aminogruppe der Reste 
H-2, II-4, li-6, II-8, 11-10, 11-12 und 11-14. Beispiele hierfOr sind in der nachfolgenden Ta- 
belle 1 angegeben. 



Tabelle 1: 



Beispiel-Nr. 


Dk 


Napht 


A 


Metall 


1a 


DK5 


DK42 


A1 


Cr 


1b 


DK41 


DK42 


A1 


Cr 


1c 


DK41 


DK44 


A1 


Cr 


1d 


DK5 


DK44 


A1 


Cr 


1e 


DK3 


DK44 


A1 


Cr 


1f 


DK5 


DK43 


A7 


Cr 


2a 


DK5 


DK42 


A1 




2b 


DK5 


DK44 


A1 




2c 


DK12 


DK44 


A1 




2d 


A1 


DK59 


A1 




2e 


A1 


DK44 


A1 




2f 


A7 


DK44 


A7 




2g 


A4 


I DK44 


A4 




2h 


A6 


DK44 


A6 




2i 


A1 


DK44 


A6 




2j 


A1 


DK45 


A1 




2k 


A6 


DK45 


A6 
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1) 1 mol 4,6-Dinitro-2-aminophenol wurde bei pH<1 und einerTemperatur von 0-5°C 
mit OberschOssigem Natriumnitrit und Salzsaure diazotiert. 1 mol Gammasaure wurde 
in 25 gew.-%iger Natronlauge gelost und dann durch Zugabe von 21 gew.-%iger Salz- 
saure der pH-Wert unter 1 gestellt. Die Gammasaure fallt aus. Zu dieser Suspension 
wurde die diazotierte 4,6-Dinitro-2-aminophenol eingestOrtzt. Die Reaktionsmischung 
wurde bei pH<1 eine Stunde nachgeruhrt bis kein diazotiertes 4,6-Dinitro-2- 
aminophenol bzw. freie Gammasaure erkennbar war. Danach wurde der pH-Wert 
durch Zugabe von 15 gew.-%iger Natriumkarbonatl6sung auf 3 bis 8 angehoben. 

2) 1 mol MSP wurde im Eiswasser suspendiert und mit OberschOssigem Natriumnitrit 
und Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert und anschlieliend 
zu der in Schritt 1) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch 
Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 und 8 gehalten. Nach beendeter 
Umsetzung wurde wurde NaCI zugegeben und der dadurch ausgefallener Farbstoff 
abgesaugt. 

In zu Beispiel 3 analoger Weise kdnnen die Farbstoffe der allgemeinen Formel 
Dk-N=N-Napht-N=N-A bzw. ihre Metallkomplexe erhalten werden (= Farbstoffe der 
allgemeinen Formel II mit r = k = 0, n=1), worin Dk fOr einen von den Diazokomponen- 
ten DK1 bis DK83 abgeleiteten Rest steht, Naphtfur einen der bivalenten Reste II-2, II 
4 II-6 II-8, 11-10, 11-12 und 11-14 steht und A einen der Reste A1 bis A12 bedeutet. Die 
Kupplung des Restes A-N=N- erfolgt in ortho-Position zur Hydroxylgruppe der Reste II 
2, II-4, II-6, II-8. 11-10, 11-12 und 11-14. 
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Methode A 

1) 1 mol Trichlor-1 ,3,5-triazin wurde bei einer Temperatur von 0-5°C im Wasser sus- 
pendiert. 1 mol H-Saure wurde in 25 gew.-%iger Natronlauge gelost und zu der Sus- 
pension von Trichlortriazin bei einem pH-Wert von 1-4 zugetropft und 30 min nachge- 
rQhrt. 

2) 1 mol MSP wurde im Eiswasser suspendiert und zu der in Schritt 1) erhaltenen Re- 
aktionsmischung gegeben. Danach wurde der pH-Wert durch Zugabe von Natrumkar- 
bonat zwischen 5-8 gestellt und 1 Stunde nachgerilhrt. 

3) 1 mol 5-Nitro-2-aminopheno! wurde bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C mit 
uberschQssigem Natriumnitrit und Salzsaure diazotiert und zu der in Schritt 2) erhalte- 
nen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 gew.- 
%iger Natronlauge zwischen 3-8 gehalten. Nach beendeter Umsetzung wurde 0,20- 
0,30 mol Chrom(lll)-sulfat zu der Reaktionsmischung gegeben und 1 Stunde nachge- 
ruhrt. Der Farbstoff wurde durch Zugabe von NaCI ausgesalzen und abgesaugt. 



Methode B 

1) 1 mol Trichlortriazin wurde bei einer Temperatur von 0-5°C im Wasser suspendiert. 
1 mol H-Saure wurde in 25 gew.-%iger Natronlauge gelost und zu der Suspension von 
Trichlortriazin bei einem pH-Wert von 1-4 zugetropft und 30 min nachgeruhrt. 

2) 1 mol 5-Nitro-2-aminophenol wurde bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C mit 
Oberschussigem Natriumnitrit und Salzsaure diazotiert und zu der in Schritt 1) erhalte- 
nen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 gew.- 
%iger Natronlauge zwischen 3-8 gehalten. 

3) 1 mol MSP wurde im Eiswasser suspendiert und zu der in Schritt 2) erhaltenen Re- 
aktionsmischung gegeben. Danach wurde der pH-Wert durch Zugabe von Natrumkar- 
bonat zwischen 5-8 gestellt und 1 Stunde nachgerOhrt. Nach beendeter Umsetzung 
wurde 0,20-0,30 mol Chrom(lll)-sulfat zu der Reaktionsmischung gegeben und 1 Stun- 
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de nachgemhrt. Der Farbstoff wurde durch Zugabe von NaCI ausgesalzen und abge- 
saugt. 

In zu Beispiel 4a analoger Weise konnen die Metallkomplexe von Farbstoffen der all- 
gemeinen Formel Dk-N=N-Napht-NH-Tr-NH-A erhalten werden (= Farbstoffe der all- 
gemeinen Formel V mit r = p = 0), worin Dk fQr einen von den Diazokomponenten DK1 
bis DK9, DK13, DK14, DK26, DK27, Dk39-Dk41, Dk58 abgeleiteten Rest steht, Napht 
fQr einen der bivalenten Reste 11-1, II-3, II-5, II-7, II-9, 11-1 1 und 11-13 steht, Tr ein 2- 
Chlor-1,3,5-triazin-4,6-diyl-Rest ist und A einen der Reste A1 bis A12 bedeutet. Die 
Kupplung des Restes Dk-N=N- erfolgt in ortho-Position zur Hydroxylgruppe der Reste 
11-1. II-3, II-5, II-7, II-9, 11-11 und 11-13. 

Beispiel 5a: 

Die Umsetzung erfolgte nach der in Beispiel 4a beschriebenen Methode mit dem Un- 
terschied, dass keine Umsetzung mit Chromsalzen folgte. 



Beispiel 5b: 



ci 

N< k N so 3 h 



HO3S 




O ^OSOaH 
0/ a 



O 



HO 



Methode A: 

1) 1 mol 5-Nitro-2-aminophenol wurde bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C mit 
OberschOssigem Natriumnitrit und Salzsaure diazotiert und mit einer Losung von 1 mol 

25 Clevesaure-7 in 25 gew.-%iger Natronlauge umgesetzt. Der pH-Wert wurde unter 3 
gehalten. 

2) 1 mol Trichlortriazin wurde bei einer Temperatur von 0-5°C im Wasser suspendiert. 
Zu dieser Suspension tropft man die in der Schritt 1) erhaltene Reaktionsmischung bei 

30 einem pH-Wert von 1-4 und wird es 30 min nachgeriihrt. 

3) 1 mol MSP wurde im Eiswasser suspendiert und zu der in Schritt 2 ) erhaltenen Re- 
aktionsmischung gegeben. Danach wurde der pH-Wert durch Zugabe von Natrumkar- 
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bonat zwischen 5-8 gestellt und 1 Stunde nachgerClhrt.Nach beendeter Umsetzung 
wurde der Farbstoff durch Zugabe von NaCI ausgefallt und abgesaugt. 

Methode B: 

1) 1 mol Trichlortriazin wurde bei einer Temperatur von 0-5°C im Wasser suspendiert. 
1 mol MSP wurde im Eiswasser suspendiert und zu der Suspension von Trichlortriazin 
bei einem pH-Wertvon 1-4 zugegeben und 30 min nachgerCihrt. 

2) 1 mol 5-Nitro-2-aminophenol wurde bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C mit 
OberschUssigem Natriumnitrit und Salzsaure diazotiert und mit einer L6sung von 1 mol 
Clevesaure-7 in 25 gew.-%iger Natronlauge umgesetzt. Der pH-Wert wurde unter 3 
gehalten. 

3) Das in Schritt 2) erhaltenen Produkt wurde zu der in Schritt 1) erhaltenen Reakti- 
onsmischung gegeben. Danach wurde der pH-Wert durch Zugabe von Natrumkarbonat 
zwischen 5-8 gestellt und 1 Stunde nachgeruhrt. Nach beendeter Umsetzung wurde 
der Farbstoff durch Zugabe von NaCI ausgefallt und abgesaugt. 

In zu den Beispielen 5a und 5b analoger Weise kbnnen die Farbstoffe der allgemeinen 
Formel Dk 1 -N=N-Napht-NH-Tr-NH-Dk 2 bzw. ihre Metallkomplexe erhalten werden (= 
Farbstoffe der allgemeinen Formel V mit r = p = 0), worin Dk 1 und Dk 2 jeweils fOr einen 
von den Diazokomponenten DK1 bis DK83 oder fur einen von A1 bis A12 abgeleiteten 
Rest stehen. wobei wenigstens einer der Reste Dk 1 oder Dk 2 fur einen Rest der Formel 
A steht, Napht fur einen der bivalenten Reste 11-1 , II-3, II-5, II-7. II-9, 11-1 1 , 11-13, 11-15 
und 11-16 steht, Tr ein 2-Chlor-1 ,3,5-triazin-4,6-diyl-Rest ist und A einen der Reste A1 
bis A12 bedeutet. Die Kupplung des Restes Dk 1 -N=N- erfolgt in ortho-Position zur 
Hydroxylgruppe der Reste 11-1. II-3, II-5, II-7, II-9, 11-11 und 11-13. 

Beispiel 6a: 




Methode A: 
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» 



1) 1 mol Trichlortriazin wurde bei einer Temperatur von 0-5°C im Wasser suspendiert. 
1 mol Gammasaure wurde in 25 gew.-%iger Natronlauge gelost und zu der Suspensi- 
on von Trichlortriazin bei einem pH-Wert von 1-4 zugetropft und 30 min nachgeruhrt 

5 2) 1 mol Anthranilsaure wurde im Eiswasser suspendiert und zu der in Schritt 1 ) erhal- 
tenen Reaktionsmischung gegeben. Danach wurde der pH-Wert durch Zugabe von 
Natrumkarbonat zwischen 5 und 8 gestellt und 1 Stunde nachgeruhrt. 

3) 1 mol H-Saure wurde bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C mit Qberschussi- 
1 o gem Natriumnitrit und Salzsaure diazotiert und zu der in Schritt 2) erhaltenen Reakti- 
onsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe von 1 0 gew.-%iger Natron- 
lauge zwischen 3-8 gehalten. 

4) 1 mol MSP wurde im Eiswasser suspendiert, bei pH<1 und einer Temperatur von 0- 
5°C mit Qberschussigem Natriumnitrit und Salzsaure diazotiert und zu der in Schritt 3) 
erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 
gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 und 8 gehalten. Nach beendeter Umsetzung wur- 
de der Farbstoff durch Zugabe von NaCI ausgefallt und abgesaugt. 



20 Methode B: 

1) 1 mol Trichlortriazin wurde bei einer Temperatur von 0-5°C im Wasser suspendiert. 
1 mol Gammasaure wurde in 25 gew.-%iger Natronlauge gelost und zu der Suspensi- 
on von Trichlor-triazin bei einem pH-Wert von 1 bis 4 zugetropft und 30 min nachge- 



25 



rOhrt. 



2) 1 mol Anthranilsaure wurde im Eiswasser suspendiert und zu der in Schritt 1) erhal- 
tenen Reaktionsmischung gegeben. Danach wurde der pH-Wert durch Zugabe von 
Natrumkarbonat zwischen 5 und 8 gestellt und 1 Stunde nachgerOhrt. 

3) 1 mol H-Saure wurde in 25 gew.-%iger Natronlauge gelost und mit 1,1-1 ,5 mol Ace- 
tanhydrid acetyliert. 

4) 1 mol MSP wurde im Eiswasser suspendiert und bei pH<1 und einer Temperatur 
von 0-5°C mit Qberschussigem Natriumnitrit und Salzsaure diazotiert und zu der in 

35 Schritt 3) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe 
von Natrumkarbonat zwischen 4 und 7 gestellt und gehalten. Nach beendeter Kupp- 
lung wurde der pH-Wert durch Zugabe von 21 gew.%iger Salzsaure unter 1 gestellt 
und die Reaktionsmischung wurde auf 85-95°C erwarmt. Hierbei wurde die Ace- 
tylgruppe abgespalten. 

40 
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5) Das in Schritt 4) erhaltene Produkt wurde bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C 
mit QberschOssigem Natriumnitrit und Salzsaure diazotiert und zu der in Schritt 2) er- 
haltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe von Natrum- 
karbonat zwischen 4 und 7 gestellt und gehalten. Nach beendeter Umsetzung wurde 
die Rektionsmischung ultrafiltriert und getrocknet. 

In zu Beispiel 6a analoger Weise konnen die Farbstoffe der allgemeinen Formel 
A-N=N-P-N=N-Napht 1 -NH-Tr-NH-Dk bzw. ihre Metallkompiexe erhalten werden (= 
Farbstoffe der allgemeinen Formel V mit r = 0, p = 1 und P = Napht 2 ), worin Dk fur ei- 
nen von den Diazokomponenten DK1 bis Dk83 abgeleiteten Rest steht, P und Napht 1 
unabhangig voneinander fur einen der bivalenten Reste 11-1, II-3, II-5, II-7, H-9, 11-11, Il- 
ia 11-15 und 1116 oder fur einen von den Diazokomponenten DK3, DK4, DK6, DK7, 
DK11, DK13, DK14, DK15, DK18, DK21 bis DK27, DK29, DK30, DK33, DK36, DK38, 
Oder DK39 abgeleiteten Rest stehen, Tr ein 2-Chlor-1,3,5-triazin-4,6-diyl-Rest ist und A 
einen der Reste A1 bis A12 bedeutet. Die Kupplung des Reste A-N=N- und A-N=N- 
Napht 2 -N=N- erfolgt in ortho-Position zur Hydroxylgruppe in Napht 2 bzw. Napht 1 . Bei- 
spiele hierfur sind in der Nachfolgenden Tabelle 2 angegeben. 



Tabelle 2: 



Beispiel Nr. 


A 


P 


Napht 1 


Dk 


Metall 


6a 


A1 


DK44 


DK42 


DK4 




6b 


A1 


DK39 


DK43 


DK5 


Cr 


6c 


A1 


DK4 


DK42 


DK17 


Cr 


6d 


A1 


DK27 


DK59 


DK4 


Cr 


6e 


A7 


DK44 


DK42 


DK4 




6f 


A2 


DK44 


DK42 


DK4 




6g 


A4 


DK44 


DK42 


DK4 




6h 


A6 


DK27 


DK59 


DK4 





Beispiel 7: 




SO s H 
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1 j 1 mol Trichlortriazin wurde bei einer Temperatur von 0-5°C im Wasser suspendiert 
und zu dieser Suspension wurde 1 mol Paraminsaure bei einem pH-Wert von 1-4 zu- 
gegeben und 30 min nachgeruhrt. 

2) 1 mol Ahthranilsaure wurde im Eiswasser suspendiert und zu der in Schritt 1) erhal- 
tenen Reaktionsmischung gegeben. Danach wurde der pH-Wert durch Zugabe von 
Natrumkarbonat zwischen 5 und 8 gestellt und 1 Stunde nachgeruhrt. Der Reaktions- 
produkt wurde durch Zugabe von QberschQssigem Natriumnitrit und Salzsaure bei 
pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert. 

3) 1 mol K-Saure wurde in 25 gew.-%iger Natronlauge gelost und und zu der in Schritt 
2) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde unter 2 gehalten. 

4) 1 mol MSP wurde im Eiswasser suspendiert und durch Zugabe von QberschQssigem 
Natriumnitrit und Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert. An- 
schlieftend wurde die diazotierte MSP zu der in Schritt 3) erhaltenen Reaktionsmi- 
schung gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge 
zwischen 3 und 8 gehalten. Nach beendeter Umsetzung wurde der Farbstoff durch 
Zugabe von NaCI ausgefallt und abgesaugt. 

In zu Beispiel 7 analoger Weise konnen die Farbstoffe der allgemeinen Formel 
A -N=N-Napht 1 -N=N-R-NH-Tr-NH-Dk bzw. ihre Metallkomplexe erhalten werden (= 
Farbstoffe der allgemeinen Formel V mit p = 0, r = 1), worin Dk fOr einen von den Dia- 
zokomponenten DK1 bis DK83 abgeleiteten Rest steht, Napht 1 einen der bivalenten 
25 Reste II-2, II-4, ll-6, II-8, H-10, 11-12 und 11-14 steht, RfQr DK21, worin Q = H, oder fOr 
einen von Kk5 und Kk14 bis Kk16 abgeleiteten bivalenten Rest steht, Tr ein 2-Chlor- 
1,3,5-triazin-4,6-diyl-Rest ist und A einen der Reste A1 bis A12 bedeutet. Die Kupplung 
des Rest A-N=N- erfolgt in ortho-Position zur Hydroxylgruppe in Napht 1 . 

To Beispiel 8: 

SO,H 

SO,H \1_ O^OSO,H 



35 



1) 1 mol MSP wurde in Eiswasser suspendiert und mit QberschQssigem Natriumnitrit 
und Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert und mit einer wass- 
rigen Losung von 1 mol Metamin umgesetzt. Der pH-Wert wurde unter 3 gehalten. 
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2) 1 mol Trichlortriazin wurde bei einer Temperatur von 0-5°C im Wasser suspendiert 
und zu dieser Suspension wurde die bei Schritt 1) erhaltene Reaktionsmischung bei 
einem pH-Wert von 1 bis 4 zugegeben und 30 min gegeben. 

3) 1 mol Paraminsaure wurde im Eiswasser suspendiert und zu der in Schritt 2) erhal- 
tenen Reaktionsmischung gegeben. Danach wurde der pH-Wert durch Zugabe von 
Natrumkarbonat zwischen 5-8 gestellt und es wurde 1 Stunde nachgerilhrt. Das Reak- 
tionsprodukt wurde durch Zugabe von OberschOssigem Natriumnitrit und Salzsaure be. 
pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert. 

4) 0 5 mol H-Saure wurde in 25 gew.-%iger Natronlauge gelost und zu der in Schritt 3) 
erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde fur eine Stunde unter 2 
gehalten danach durch Zugabe von Natriumkarbonat zwischen 3-8 gestellt und eine 
Stunde gehalten. Nach beendeter Umsetzung wurde die Rektionsmischung ultrafiltriert 
und getrocknet. 

In zu Beispiel 8 analoger Weise konnen die Farbstoffe der allgemeinen Formel 
A -N=N-R-NH-Tr-NH-P-N=N-Napht-N=N-P-NH-Tr-NH-R-N=N-A bzw. ihre Metallkom- 
olexe erhalten werden (= Farbstoffe der allgemeinen Formel X mit Dk 1 = Dk 2 = A, 
k=n=1) worin Napht fur einen der bivalenten Reste II-2, IM. H-6, II-8, 11-10, 11-12 und II- 
14 stent P for DK21 . worin Q = H, oder fOr einen von Kk5 und Kk14 bis Kk16 abgelei- 
teten bivalenten Rest steht, R fur einen von DK22 bis DK25 abgeleiteten bivalenten 
Rest oder fOr einen bivalenten Reste 11-1 . II-3, H-5, II-7, II-9, 11-1 1 , 11-1 3. 11-1 5 oder 11-1 6 
steht, Tr ein 2-Chlor-1,3,5-triazin-4,6-diyl-Rest ist und A einen der Reste A1 bis A12 
bedeutet. 



Beispiel 9a: 



o, /= 




CI 

H J^ H qooH 



SO,H 



) 



1) 1 mol p-Nitroanilin wurde in 21 gew.-%iger Salzsaure gelost, danach mit Oberschus- 
sigem Natriumnitrit bei P H<1 und einer Temperatur von 0-5"C diazotiert und anschlie- 
Rend zu einer Suspension von 1 mol Anthranilsaure und Eiswasser gegeben. Die Re- 
aktionsmischung wurde bei pH<2 und T<10'C 1 Stunde nachgeruhrt. 
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2) 1 mol MSP wurde in Eiswasser suspendiert und mit uberschGssigem Natriumnitrit 
und Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert und mit einer L6- 
sung von 1 mol Clevesaure-7 in 25 gew.-%iger Natronlauge umgesetzt. Der pH-Wert 
wurde unter 3 gehalten. 

3) 1 mol Trichlortriazin wurde bei einer Temperatur von 0-5°C im Wasser suspendiert 
und zu dieser Suspension wurde die bei Schrittl) erhaltenen Reaktionsmischung bei 
einem pH-Wert von 1 bis 4 zugegeben und 30 min nachgeruhrt. 

4) Das in Schritt 2) erhaltene Produkt wurde zu der in Schritt 3) erhaltenen Reaktions- 
mischung gegeben. Danach wurde der pH-Wert durch Zugabe von Natrumkarbonat 
zwischen 5-8 gestellt und es wurde 1 Stunde nachgeruhrt. Nach beendeter Umsetzung 
wurde der Farbstoff durch Zugabe von NaCI ausgefallt und abgesaugt. 

In zu Beispiel 9a analoger Weise konnen die Farbstoffe der allgemeinen Formel 
Dk 1 -N=N-P-NH-Tr-NH-R-N=N-Dk 2 bzw. ihre Metallkomplexe erhalten werden (= Farb- 
stoffe der allgemeinen Formel VI), worin Dk 1 und Dk 2 jeweils fOr einen von den Diazo- 
komponenten DK1 bis DK83 oder fur einen von A1 bis A12 abgeleiteten Rest stehen, 
wobei wenigstens einer der Reste Dk 1 oder Dk 2 fur einen Rest der Formel A steht, P 
und RfOr einen von DK3, DK4, DK6, DK7, DK11, DK13, DK14, DK15, DK18, DK21 bis 
DK27, DK29, DK30, DK33. DK36, DK38, DK39 oder DK60 bis DK83 abgeleiteten 
bivale'nten Rest oder fur einen bivalenten Reste 11-1, II-3, II-5, II-7, II-9, 11-11, 11-13, 11-15 
oder 11-16 stehen, Tr ein 2-Chlor-1 ,3,5-triazin-4,6-diyl-Rest ist und A einen der Reste 
A1 bis A12 bedeutet. Die Kupplung des Rest A-N=N- erfolgtin ortho-Position zur 
Hydroxylgruppe in 11-1, II-3, li-5, II-7, II-9, 11-11 und 11-13. Beispiele fQr derartige Farb- 
stoffe sind in Tabeile 3 angegeben. 



Tabelle 3: 



Beispiel Nr. 


Dk 1 


P 


R 


Dk 2 


Metall 


9a 7 


A1 


DK46 


DK4 


DK17 




9b 


A1 


DK42 


DK4 


DK19 




9c 


DK5 


DK42 


DK4 


A1 


Cr 


9d 


DK4 


DK43 


DK4 


A1 


Co 


9e 


DK40 


DK59 


DK22 


A1 


Cr 


9f 


DK5 


DK44 


DK22 


A1 


Cr 


9g 


A7 


DK46 


DK4 


DK17 




f9lT 


DK5 


DK42 


DK4 


A4 


Cr 
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Beispiel 10: 




1) 1 mol Trichlortriazin wurde bei einer Temperatur von 0-5°C im Wasser suspendiert 
und zu dieser Suspension wurde 1 mol H-Saure die vorher in 25 gew.-%iger Natron- 
lauge gelost wurde bei einem pH-Wert von 1 bis 4 zugegeben und 30 min nachgeruhrt. 

2) 1 mol MSP wurde in Eiswasser suspendiert und mit Oberschussigem Natriumnitrit 
und Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert und zu der in 
Schritt 1) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe 
von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 und 8 gehalten. 

3) 0,5 mol 4,4-Diaminodiphenylsulfamid wurde in Wasser suspendiert und zu der in 
Schritt 2) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe 
von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 und 8 gehalten. Nach beendeter Umset- 
zung wurde der Farbstoff durch Zugabe von NaCI ausgefallt und abgesaugt. 

In zu Beispiel 10 analoger Weise konnen die Farbstoffe der allgemeinen Formel 
A-N=N-Napht-NH-Tr-NH-Tk-NH-Tr-NH-Napht-N=N-Abzw. ihre Metallkomplexe erhal- 
ten werden (= Farbstoffe der allgemeinen Formel IX mit DK 1 = Dk 2 = A), worin Napht 
fOr einen bivalenten Reste 11-1, II-3, II-5, II-7, II-9, 11-11 oder 11-13 steht, Trein 2-Chlor- 
1 ,3,5-triazin-4,6-diyl-Rest ist, Tk fur einen von einer Tetrazokomponenten Tk1 bis Tk20 
abgeleiteten bivalenten Rest steht und A einen der Reste A1 bis A12 bedeutet. Die 
Kupplung des Rest A-N=N- erfolgt in ortho-Position zur Hydroxylgruppe in Napht. 

Beispiel 11a: 




1) 1 mol 4,4-Diaminodiphenylsulfamid wurde mit uberschQssigem Natriumnitrit und 
Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C tetrazotiert. 1 mol l-Saure wurde 
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in 25 gew.-%iger Natronlauge gelost und zu der Losung des tetrazotierten 4,4- 
Diaminodiphenylsulfamid getropft. Der pH-Wert wurde hierbei durch Zugabe von Salz- 
saure unter 3 gehalten. 

2) 1 mol MSP wurde in Eiswasser suspendiert und mit uberschussigem Natriumnitrit 
und Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert. Anschlieliend 
wurde das Reaktionsgemisch zu der in Schritt 1) erhaltenen Reaktionsmischung gege- 
ben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 
und 8 gehalten. 

3) 1 mol Metamin wurde zu der in Schritt 2) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben 
und der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 und 
8 gehalten. 

4) 1 mol Trichlortriazin wurde bei einer Temperatur von 0-5"C im Wasser suspendiert. 
Zu dieser Suspension wurde 1 mol Anthranilsaure zudosiert und bei einem pH-Wert 
von 1-4 30 min nachgerOhrt. 

5) Das in Schritt 4) erhaltene Produkt wurde zu der in Schritt 3) erhaltenen Reaktions- 
mischung gegeben. Danach wurde der pH-Wert durch Zugabe von Natrumkarbonat 
zwischen 5 und 8 gestellt und 1 Stunde nachgerOhrt. Nach beendeter Umsetzung wur- 
de der Farbstoff durch Zugabe von NaCI ausgefallt und abgesaugt. 

Beispiel 11b: 

SOjH 



HO,SO-^ O v ^ H,N 





1) 1 mol MSP wurde in Eiswasser suspendiert und mit QberschOssigem Natriumnitrit 
und Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert. 1 mol l-Saure 

I wurde in 25 gew.-%iger Natronlauge gelost und zu der Reaktionsmischung des diazo- 
tierten MSP gegeben. Der pH-Wert wurde unter 2 gehalten. 

2) 1 mol 4,4-Diaminodiphenylsulfamid wurde mit uberschussigem Natriumnitrit und 
Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C tetrazotiert und zu der in Schritt 
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1) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 
gew.-%iger Natronlauge zwischen 3-8 gehalten. 

3) 1 mol Metamin wurde zu der in Schritt 2) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben 
und der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3-8 
gehalten. 

4) 1 moi Trichlortriazin wurde bei einer Temperatur von 0-5°C im Wasser suspendiert. 
Zu dieser Suspension wurde 1 mol Anthranilsaure zudosiert und bei einem pH-Wert 
von 1-4 30 min nachgeruhrt. 

5) Das in Schritt 4) erhaltene Produkt wurde zu der in Schritt 3) erhaltenen Reaktions- 
mischung gegeben. Danach wurde der pH-Wert durch Zugabe von Natrumkarbonat 
zwischen 5 und 8 gestellt und 1 Stunde nachgeruhrt. Nach beendeter Umsetzung wur- 
de der Farbstoff durch Zugabe von NaCI ausgefallt und abgesaugt. 

In zu den Beispielen 11a und 11b analoger Weise konnen die Farbstoffe der allgemei- 
nen Formel A-N=N-Napht-N=N-Tk-N=N-P-NH-Tr-NH-Dk bzw. ihre Metalikomplexe er- 
halten werden (= Farbstoffe der allgemeinen Formel VII mit DK 1 = A), worin Dk fQr ei- 
nen von den Diazokomponenten DK1 bis DK83 abgeleiteten Rest steht, Napht fur ei- 
nen bivalenten Reste IM, H-3, II-5, II-7, II-9, 11-11 Oder IM3 steht, Tr ein 2-Chtor-1 ,3,5- 
triazin-4,6-diyl-Rest ist, Tk fur einen von einer Tetrazokomponenten Tk1 bis Tk20 ab- 
geleiteten bivalenten Rest steht und A einen der Reste A1 bis A12 bedeutet. Die Kupp- 
lung des Rest A-N=N- erfolgt bei der in Beispiel 11a angegebenen Reaktionsfuhrung in 
ortho-Position zur Hydroxylgruppe in Napht und in ortho-Position zur Aminogruppe in 
Napht bei der in Beispiel 1 1b angegebenen Reaktionsfuhrung. 

Beispiel 12a: 




so 3 H 

30 

Methode A 

1) 1 mol 4,4-Diaminodiphenylsulfamid wurde mit uberschussigem Natriumnitrit und 
Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C tetrazotiert. 1 mol H-Saure wurde . 
35 in 25 gew.-%iger Natronlauge geiost und zu der Losung des tetrazotierten 4,4- 
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Diaminodiphenylsulfamid getropft. Der pH-Wert wurde hierbei durch Zugabe von Salz- 
saure unter 3 gehalten. 

2) 1 mol MSP wurde in Eiswasser suspendiert und mit QberschQssigem Natriumnitrit 
und Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert. Anschliefiend 
wurde das Reaktionsgemisch zu der in Schritt 1) erhaltenen Reaktionsmischung gege- 
ben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe von 15 gew.-%iger wassriger Sodalosung zwi- 
schen 3 und 8 gehalten. 

3) 1 mol Metaminsaure wurde zu der In Schritt 2) erhaltenen Reaktionsmischung ge- 
geben und der pH-Wert wurde durch Zugabe von 15 gew.-%iger Sodalosung zwischen 
3 und 8 gehalten. Nach beendeter Umsetzung wurde der Farbstoff durch Zugabe von 
NaCI ausgefallt und abgesaugt. 



20 



Methode B: . 

1) 1 mol 4,4-Diaminodiphenylsulfamid wurde mit QberschQssigem Natriumnitrit und 
Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C tetrazotiert. 1 mol H-Saure wurde 
in 25 gew.-%iger Natronlauge gelost und zu der Reaktionsmischung des tetrazotierten 
4,4-Diaminodiphenylsulfamids getropft. Der pH-Wert wurde unter 3 gehalten. 

2) 1 mol Metaminsaure wurde zu der in Schritt 1) erhaltenen Reaktionsmischung ge- 
geben und der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 
3 und 8 gehalten. 

25 3) 1 mol MSP wurde in Eiswasser suspendiert und mit QberschQssigem Natriumnitrit 
und Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert. Anschlieliend 
wurde die Reaktionsmischung zu der in Schritt 2) erhaltenen Reaktionsmischung ge- 
geben Der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 
und 8 gehalten. Nach beendeter Umsetzung wurde der Farbstoff durch Zugabe von 
NaCI ausgefallt und abgesaugt. 

In zu Beispiel 12a analoger Weise konnen die Farbstoffe der allgemeinen Formel 
A-N=N-Napht 1 -N=N-Tk-N=N-Kk erhalten werden (= Farbstoffe der allgemeinen Formel 
II mit r = k = 1 n=0) worin Kk fGr einen von den Kupplungskomponenten Kk1 bis Kk67, 

35 DK3. DK4, DK6, DK7, DK11, DK13. DK14, DK15. DK18. DK21 bis DK27, DK29, DK30, 
DK33 DK36 DK38, DK39 oder DK42 bis DK83 abgeleiteten Rest steht, Napht 1 fQr 
einen'der bivalenten Reste II-2, IK H-6, II-8, 11-10, 11-12 und 11-14 steht, Tk fQr einen 
von einer Tetrazokomponenten Tk1 bis Tk20 abgeleiteten bivalenten Rest steht und A 
einen der Reste A1 bis A12 bedeutet. Die Kupplung des Restes A-N=N- erfolgt in or- 

40 tho-Position zur Hydroxylgruppe in Napht 1 . Beispiele hierfQr sind in der Tabelle 4 zu- 
sammengestellt. 
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Tabelle 4 



Beispiel Nr. 


^ 


Napht 1 


Tk 


Kk 


12a 


M 


DK44 


Tk18 


Kk15 


12b 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk5 


12c 


A1 l 


DK44 


Tk18 


Kk2 


12d 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk3 


12e 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk6 


12f 


A1 I 


DK44 


Tk18 


Kk1 


12a 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk4 


12h 


A1 I 


DK44 


Tk18 


Kk7 


12i 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk9 


12i 


A1 j 


DK44 


Tk18 


Kk10 


19k I 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk14 


191 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk16 


19m 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk26 


19n 


A1 j 


DK44 


Tk18 


Kk27 


19n 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk40 


19n 


A1 1 


DK44 


Tk18 


Kk46 


19n 


A1 ^ 


DK44 


Tk18 


Kk48 


19r 


A1 


DK44 


Tk18 


Dk4 


19s =n 


A1 


DK44 


Tk18 


Dk11 


19t 


A1 


DK44 


Tk18 


Dk18 


12u 


A1 


| DK44 


Tk18 


Dk29 


12v 


A1 


1 DK44 


Tk18 


Dk30 


12z 


A1 


1 DK44 


Tk18 


Dk39 


12aa 


A1 


| DK44 


Tk16 


Kk5 


12ab 


A1 


1 DK44 


Tk16 


Kk3 


12ac 


A1 


1 DK44 


Tk16 


Kk4 


12ad 


A1 


| DK44 


Tk16 


Dk4 


12ae 


A1 


1 DK44 


Tk19 


Kk5 


12af 


A1 


1 DK45 


Tk18 


Kk5 


12ag 


A2 


1 DK44 


Tk18 


Kk5 


12ah 


A7 


| DK44 


Tk18 


Kk15 


12ai 


A4 


1 DK44 


Tk18 


Kk15 


12aj 


A5 


1 DK45 


Tk18 


Kk10 


12ak 


A9 


| DK45 


Tk18 


Kk14 


12al 


A10 


1 DK45 


Tk18 


Kk16 


12am 


A11 


j DK45 


Tk18 


Kk26 
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Beispiel Nr. 
12an 
12ao 
12ap 
12aq 
12ar 
12as 
12at 
12au 
12av 
12aw 
12ax 
12ay 
12az 
12ba 
l2bb 



12bc 
"l2bd 
12be 
12bf 
12bg 
12bh 
12bi 
12bj 
12bk 
12bl 
12bm 
12bn 
12bo 
12bp 
12bq 
12br 
12bs 
12bt 
12bu 
12bv 
12bw 
12bx 
12by 
T2bT 



A1 
A1 

"A1~ 
~A1~ 
~M~ 
~M~ 
~aT 
~aT 

~aT 

~aT 

"aT 

~aT 
~aT 



Napht 1 

DK44 

DK44 

DK44 

DK44 

DK44 

DK44 

DK44 

DK44 

DK44 

DK44 

DK44 

DK44 

DK44 

DK44 

DK44 



A1 
~A1 
~A1 
"A1 
~A1 

"aT~ 

A1 
A1 
A1 

~aT~ 
"ai~ 

A1 
A1 

"aT 
"aT 
"aT 
"aT 
~aT 
"aT 
"aT 
"aT 
"aT 
"aT" 



DK44 
DK45 
DK45 
DK45 
DK45 
"DK45 
DK45 
DK45 
DK45 
DK45 
DK45 
DK45 
DK45 
DK45 
DK45 
DK45 
DK45 
DK45 
DK45 
DK45 
DK45 
DK45 
DK44 
DK44 



56 

"Tk 
Tk18 
"Tk18 
Tk18 
"Tk18 
Tk18 
lTd8 
~TM8 
lT<18 
Tki8 
"Tk18 
Tk18^ 
Tkl8 
Tk18 
H<18 
"Tk18 
Tkl8 

Tk18 
Tk18 
~W\8 
Tk18 
_ k18 
Tk18 
Tk18 
Tk18 
Tk18 
Tk18 
Tk18 
Tk18 
Tk18 
Tk18 
Tk18 
Tk18 
Tk18 
Tk18 
Tk18 
Tk18 
Tk16 
Tk16 



Kk 
Kk11 
"Kk51 
"Kk52 
"Kk53 
"Kk54 
"Kk55 
"Kk56 
"Rk57 
"Kk58 
"Rk59 
"Kk60 
l<k61 
Kk62 
"Kk63 
"Rk64 
DK66 
"Kkl 
"Kk2 
"Kk3 
~Kk4 
1<k6 
"Kk7 
Kk10 
"Kkil 
Kk14 
Kk15 
Kk16 
Kk51 
Kk53 
Kk54 
Kk55 
Kk56 
Kk61 
Kk62 
Kk63 
Kk64 
DK66 
Kk10 
Kk11 
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Beispiel Nr. 


A 


Napht 1 


Tk 


Kk 


12ca 


A1 


DK44 


Tk16 


Kk14 


12cb 


A1 


DK44 


Tk16 


Kk15 


12cc 


A1 


DK44 


Tk16 


Kk16 


12cd 


A1 


DK44 


Tk16 


Kk51 


12ce 


A1 


DK44 


Tk16 | 


Kk53 


12cf 


A1 


DK44 


Tk16 


Kk54 j 


12ca 


A1 


DK44 


Tk16 


Kk55 


19rh 


A1 


DK44 


Tk16 


Kk56 




A1 


DK44 


Tk16 


Kk61 


12ci 


A1 


DK44 


Tk16 


Kk62 




A1 


DK44 


Tk16 


Kk63 




A1 


DK44 


Tk16 


Kk64 




A1 


DK44 


Tk16 


DK66 




A1 


DK44 


Tk19 


Kk2 


19m 


A1 


DK44 


Tk19 


Kk3 




A1 


DK44 


Tk19 


Kk10 




A1 


DK44 


Tk19 


Kk11 




Al 


DK44 


Tk19 


Kk14 


A Ore 


A1 


DK44 


Tk19 


Kk15 


19<~t 


A1 


DK44 


Tk19 


Kk16 


1 9rMt 


A1 


DK44 


Tk19 


Kk51 




A1 


DK44 


Tk19 


Kk53 


1 ^CW 


A1 


DK44 


Tk19 


Kk54 




A1 


DK44 


Tk19 


Kk55 




A1 


DK44 


Tk19 


Kk56 




A1 


DK44 


Tk19 


Kk61 


12da 


A1 


DK44 


Tk19 


Kk62 


1 Z.UU 


A1 


DK44 


Tk19 


Kk63 




A1 


DK44 


Tk19 


Kk64 


12dd 


A1 


DK44 


Tk19 


DK66 


12de 


A1 


DK44 


Tk20 


Kk2 


12df 


A1 


DK44 


Tk20 


Kk3 


12da 


A1 


DK44 


Tk20 


Kk5 


12dh 


A1 


DK44 


Tk20 


Kk10 


12di 


A1 


DK44 


Tk20 


Kk11 


12dj 


A1 


DK44 


Tk20 


Kk14 


12dk 


A1 


DK44 


Tk20 


Kk15 


12dl 


A1 


DK44 


Tk20 


Kk16 


12dm 


A1 


DK44 


Tk20 


Kk51 
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Beispiel Nr. 


A 


Napht 1 


Tk 


Kk 


12dn 


A1 


DK44 


Tk20 


Kk53 


12do 


A1 


DK44 


Tk20 


Kk54 


12dp 


A1 


DK44 


Tk20 


Kk55 


12dq 


A1 


DK44 


Tk20 j 


Kk56 


12dr 


A1 


DK44 


Tk20 


Kk61 


12ds 


A1 


DK44 


Tk20 


Kk62 


12dt 


A1 


DK44 


Tk20 


Kk63 


12du 


A1 


DK44 


Tk20 


Kk64 


12dv 


A1 


DK44 


Tk20 


DK66 




A1 


DK45 


Tk16 


Kk2 


12dx 


A1 


DK45 


Tk16 


Kk3 




A1 


DK45 


Tk16 


Kk5 


12dz 


A1 


DK45 


Tk16 


Kk10 


I iicd 


A1 


DK45 


Tk16 


Kk11 


1 9oh 
1 /icJU 


A1 


DK45 


Tk16 


Kk14 




A1 


DK45 


Tk16 


Kk15 


i Oorl 


A1 

fx 1 


DK45 


Tk16 


Kk16 




A1 


DK45 


Tk16 


Kk51 


1 


A1 


DK45 


Tk16 


Kk53 




A1 


DK45 


Tk16 


Kk54 




A1 


DK45 


Tk16 


Kk55 




A1 


DK45 


Tk16 


Kk56 


i 9oi 


A1 


DK45 


Tk16 


Kk61 


1 9pk 


A1 


DK45 


Tk16 


Kk62 




A1 


DK45 


Tk16 


Kk63 




A1 


DK45 


Tk16 


Kk64 


19pn 


A1 


DK45 


Tk16 


DK66 


12eo 


A1 


DK45 


Tk19 


Kk2 




A1 


DK45 


Tk19 


Kk3 


12ea 


A1 


DK45 


Tk19 


Kk5 


12er 


A1 


DK45 


Tk19 


Kk10 




A1 


DK45 


Tk19 


Kk11 


12et 


A1 


DK45 


Tk19 


Kk14 


1 2eu 


A1 


DK45 


Tk19 


Kk15 


12ev 


A1 


DK45 


Tk19 


Kk16 


12ew 


A1 


DK45 


Tk19 


Kk51 


12ex 


A1 


DK45 


Tk19 


Kk53 


12ey 


A1 


DK45 


Tk19 


Kk54 


12ez 


A1 


DK45 


Tk19 Kk55 
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Beispiel Nr. I ; 


\ 


Napht 1 


Tk 


Kk 


12fa * 


M 


DK45 


Tk19 


Kk56 


12fb | i 


A1 


DK45 


Tk19 


Kk61 


12fc 


A1 


DK45 


Tk19 


Kk62 


12fd 


A1 


DK45 


Tk19 


Kk63 | 


12fe j 


A1 


DK45 


Tk19 


Kk64 


12ff j 


A1 


DK45 


Tk19 


DK66 


12fa 


A1 


DK45 


Tk20 


Kk2 


12fh 


A1 


DK45 


Tk20 


Kk3 


12fi ! 


A1 


DK45 


Tk20 


Kk5 


12fi r 

■* L 


A1 


DK45 


Tk20 


Kk10 




A1 


DK45 


Tk20 


Kk11 


-i Of 1 


A1 


DK45 


Tk20 


Kk14 


1 £- 1 III 


A1 


DK45 


Tk20 


Kk15 


1 Of n j 


A1 


DK45 


Tk20 


Kk16 




A1 


DK45 


Tk20 


Kk51 


*t Ofn I 
I Zip 


A1 


DK45 


Tk20 


Kk53 




A1 


DK45 


Tk20 


Kk54 


*1 Of r I 


A1 


DK45 


Tk20 


Kk55 


i Ofc I 


A1 


DK45 


Tk20 


Kk56 


1 Oft 


A1 


DK45 


Tk20 


Kk61 


1 Of 1 1 


A1 


DK45 


Tk20 


Kk62 


i Ofw 
I Zl V 


A1 


DK45 


Tk20 


Kk63 




A1 


DK45 


Tk20 


Kk64 




A1 


DK45 


Tk20 


DK66 




A1 


DK44 


Tk16 


Kk65 




A1 


DK44 


Tk16 


Kk66 


12aa 


A1 


DK44 


Tk16 


Kk67 




A1 


DK45 


Tk16 


Kk65 


12ac 


| A1 


DK45 


Tk16 


Kk66 


12ad 


A1 


DK45 


Tk16 


Kk67 




A1 


DK44 


Tk18 


Kk65 


i ^.y i 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk66 


12aa 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk67 


i ^.y 1 1 


A1 


DK45 


Tk18 


Kk65 


12gi 


I A1 


DK45 


Tk18 


Kk66 


12gj 


I A1 


DK45 


Tk18 


Kk67 


12gk 


A1 


DK44 


Tk19 


Kk65 


12gl 


A1 


DK44 


Tk19 


Kk66 


12gm 


A1 


DK44 


Tk19 Kk67 
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Beispiel Nr. 


A 


Napht 1 


Tk 


Kk 


12gn 


A1 


DK45 


Tk19 


Kk65 


12ao 


A1 


DK45 


Tk19 


Kk66 


12ao 


A1 


DK45 


Tk19 


Kk67 


12aa 


A1 


DK44 


Tk20 


Kk65 


12gr 


A1 


DK44 


Tk20 


Kk66 


12gs 


A1 


DK44 


Tk20 


Kk67 


12gt 


A1 


DK45 


Tk20 


Kk65 


12gu 


A1 


DK45 


Tk20 


Kk66 


12gv 


A1 


DK45 


Tk20 


Kk67 



Beispiel 12gw: 
Methode A 

1) 1 mol 4,4-Diaminodiphenylsulfamid wurde mit uberschussigem Natriumnitrit und 
Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C tetrazotiert. 1 mol H-Saure wurde 
in 25 gew.-%iger Natronlauge gel6st und zu der L6sung des tetrazotierten 4,4- 
Diaminodiphenylsulfamid getropft. Der pH-Wert wurde hierbei durch Zugabe von Salz- 
saure unter 3 gehalten. 

2) 1 mol MSP wurde in Eiswasser suspendiert und mit uberschussigem Natriumnitrit 
und Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert. Anschlieftend 
wurde das Reaktionsgemisch zu der in Schritt 1) erhaltenen Reaktionsmischung gege- 
ben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe von 15 gew.-%iger Sodaldsung zwischen 3 und 
8 gehalten. 

3) 0,45 mol Metaminsaure und 0,55 mol 2,4-Diamino-1-methoxybenzol wurde gleich- 
zeitig zu der in Schritt 2) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben und der pH-Wert 
wurde durch Zugabe von 15 gew.-%iger SodalSsung zwischen 3 und 8 gehalten. Nach 
beendeter Umsetzung wurde die Reaktionsmischung ultrafiltriert und sprQhgetrocknet. 

Methode B: 

1) 1 mol 4,4-Diaminodiphenylsulfamid wurde mit QberschOssigem Natriumnitrit und 
Salzsaure'bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C tetrazotiert. 1 mol H-Saure wurde 
in 25 gew.-%iger Natronlauge gelost und zu der Reaktionsmischung des tetrazotierten 
4,4-Diaminodiphenylsulfamids getropft. Der pH-Wert wurde unter 3 gehalten. 

2) 0,45 mol Metaminsaure und 0,55 mol 2,4-Diamino-1-methoxybenzol wurden gleich- 
zeitig zu der in Schritt 1) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben und der pH-Wert 
wurde durch Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 und 8 gehalten. 



M/44135 



BASF Aktiengesellschaft 



20030337 



PF 0000055015-2 



61 



3) 1 mol MSP wurde in Eiswasser suspendiert und mit Qberschussigem Natriumnitrit 
und Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert. Anschlieliend 
wurde die Reaktionsmischung zu der in Schritt 2) erhaltenen Reaktionsmischung ge- 
geben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 
und 8 gehalten. Nach beendeter Umsetzung wurde der Farbstoff durch Zugabe von 
NaCI ausgefallt und abgesaugt. 

In zu Beispiel 12gw analoger Weise konnen die in Tabelle 4a angegebenen Farbstoff- 
mischungen der allgemeinen Formel A-N=N-Napht 1 -N=N-Tk-N=N-Kk (Formel Mb mit n 
= 0) hergestellt werden, wobei die Kupplung des Restes A-N=N- ortho zur Hydro- 
xylgruppe in Napht 1 erfolgt. 



Beispiel Nr. 




Napht 1 


Tk 


Kk*) 


12gw 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk15:Kk55 (45:55) 


12az 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk15:Kk56 (30:70) 


12ha 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk15:Kk66 (80:20) 


12hb 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk5:Kk10 (10:90) 


12hc 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk5:Kk14 (15:85) 


12hd 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk5:Kk15 (60:40) _ 


12he 


A1 


DK44 


Tk18 


l\KO.l\KOO \ f 0.4.0) 


12hf 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk5:Kk56 (40:60) 


12hh 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk5:Kk67 (20:80) 


12hi 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk5:DK66 (50:50) 


12hj 


A1 


DK45 


Tk18 


Kk15:Kk55 (45:55) 


12hk 


A1 


DK45 


Tk18 


Kk15:Kk56 (30:70) 


12hl 


A1 


DK45 


Tk18 


Kk15:Kk66 (80:20) j 


12hm 


A1 


DK45 


Tk18 


Kk5:Kk10 (10:90) 


12hn 


A1 


DK45 


Tk18 


Kk5:Kk14 (15:85) 


12ho 


A1 


DK45 


Tk18 


Kk5:Kk15 (60:40) 


12hp 


A1 


DK45 


Tk18 


Kk5:Kk55 (75:25) 


12hq 


A1 


DK45 


Tk18 


Kk5:Kk56 (40:60) 


12hr 


A1 


DK45 


Tk18 


Kk5:Kk67 (20:80) 


12hs 


A1 


DK45 


Tk18 


Kk5:DK66 (50:50) 


12ht 


A1 


DK44 


Tk16 


Kk5:Kk15(45:55) 


12hu 


A1 


DK44 


Tk16 


Kk15:Kk55 (45:55) 


12hv 


A1 


DK44 


Tk19 


Kk15:Kk55 (45:55) 


| 12hw 


A1 


DK44 


Tk20 


Kk15:Kk55 (45:55) 
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* Der in Klammern angegebene Wert gibt das Molverhaltnis der jeweiligen Kupplungs- 
komponenten zueinander an. 

Beispiel 13a: 



SO a H 



o 




H0 3 SO— v O 



SO,H 



1) 1 mol MSP wurde in Eiswasser suspendiert und mit OberschQssigem Natriumnitrit 
und Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert. 1 mol H-Saure 
wurde in 25 gew.-%iger Natronlauge geldst und zu der Reaktionsmischung des diazo- 
tierten MSP gegeben. Der pH-Wert wurde unter 2 gehalten. 

2) 1 mol 4,4-Diaminodiphenylsulfamid wurde mit QberschOssigem Natriumnitrit und 
Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C tetrazotiert und zu der in Schritt 
1) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 
gew.-%iger Natronlauge zwischen 3-8 gehalten. 

3) 1 mol Metaminsaure wurde zu der in Schritt 2) erhaltenen Reaktionsmischung ge- 
geben und der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 
3-8 gehalten. Nach beendeter Umsetzung wurde der Farbstoff durch Zugabe von NaCl 
ausgefallt und abgesaugt. 

In zu Beispiel 13a analoger Weise kQnnen die Farbstoffe der allgemeinen Formel 
A-N=N-Napht 1 -N=N-Tk-N=N-Kk erhalten werden (= Farbstoffe der allgemeinen Formel 
II mit r = k = 1 , n=0), worin Kk fur einen von den Kupplungskomponenten Kk1 bis 
KK64, DK3, DK4, DK6, DK7, DK11, DK13, DK14, DK15, DK18, DK21 bis DK27, DK29, 
DK3o', DK33, DK36, DK38, DK39 oder DK42 bis DK83 abgeleiteten Rest steht, Napht 
fQr einen der bivalenten Reste II-2, II-4, II-6, II-8, 11-10, 11-12 und 11-14 steht, Tk fur ei- 
nen von einer Tetrazokomponenten Tk1 bis Tk20 abgeleiteten bivalenten Rest steht 
und A einen der Reste A1 bis A12 bedeutet. Die Kupplung des Restes A-N=N- erfolgt 
in ortho-Position zur Aminogruppe in Napht 1 . Beispiele hierfiir sind in der nachfolgen- 
den Tabelle 5 angegeben. 

Tabelle 5: 



| Beispiel Nr. | A | Napht' 



Tk 



Kk 
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Beispiel Nr. 

13a 

13b 

13c 

13d 

13e 

13f 

13g 

13h 

13i 

J3) 

13k 
131 
13m 
13n 
"l3o 
13p 
13q 



A1 
A1 

"AT 
"aT 

A1 

A1 

~aT 
~aT 
"aT 
~aT 

~aT 

"aT 
~aT 
~aT 
~aT 
~aT 
~aT 



Napht 1 

DK44 

DK44 

DK44 

DK44 

DK44 

DK44 

DK44 

DK44 

DK44 

DK44 

DK44 

DK44 

DK44 

DK44 

DK44 

DK44 

DK44 



63 

~Tk 
Tk18 
Tk18 
Tk18 
Tk18 
Tk18 
Tk18 
Tk18 
Tk18 
Tk18 
Tk18 
Tk18 
Tk18 
Tk18 
Tk18 
Tk18 
Tk18 
Tk18 



Kk 

Kk15 

~Kk5 

~Kk2 

~Kk3 

~Kk6 

~Kkl 
Kk4 
Kk7 
Kk9 
Kk10 
Kk14 
Kk16 
Kk26 
Kk27 
Kk40 
Kk46 
Kk48 



13r 



A1 



DK44 



Tk18 



Dk4 
"DklT 



13s 
13t 
13u 
l3v 
13z 
13aa 
13ab 
13ac 
13ad 
13ae 
13af 
13ag 
13ah 
13ai 
13aj 
13ak 
13al 
13am 
13an 
13ao 
13ap 



A1 

A1 
"A1 
A1 
A1 
"A1 

A1 

"A1 
"A1 

A1 
"A1 

A2 

"A7~" 
A4 
A1 
A1 
A7 
A7 
A6 
A8 
"AlT 



DK44 
DK44 
DK44 
DK44 
DK44 
DK44 
DK44 
DK44 
DK44 
DK44 
DK45 
DK44 
DK44 
DK44 
DK44 
DK44 
DK44 
DK44 
DK45 
DK45 
DK45 



Tk18 

Tk18 

Tk18 

Tk18 

Tk18 

Tk16 

Tk16 

Tk16 

Tk16 

Tk19 

Tk18 

Tk18 

Tk18 

Tk18 

Tk16 

Tk16 

Tk18 

Tk18 

Tk18 

Tk18 

Tk18 



Dk18 

Dk29 

Dk30 

Dk39 

"Kk5 

"Kk3 

"Rk4 

"Dk4 

"Kk5 

"Kk5 

"Kk5 
Kk15 
Kk15 
Kk15 
Kk34 
Kk3 
Kk5 
Kk10 
Kk14 
Kk16 
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DeiSpid INI. 


a 


Naphf 


Tk ! 


Kk 


13aq 


A \£- 


DK45 


Tk18 } 


Kk26 


13ar 


A1 
A I 


DK44 

JIM 1 


Tk18 j 


Kk11 


13as 


A 1 


nK44 


Tk18 


Kk51 


13at 


A I 


DK44 


Tk18 I 


Kk52 


13au 


A 1 
A I 


DK44 


Tk18 


Kk53 


13av 


A -I 

A l 


DK44 


Tk18 i 


Kk54 


13aw 


AI 




Tk18 


Kk55 


13ax 


A A 

A1 




Tk18 f 


Kk56 


13ay 


A A 

A1 


L/r\4*f 


Tk18 I 

1 MU 1 


Kk57 


13az 


A1 


Ul\4*+ 


I MO 


Kk58 


13ba 


A1 


Ur\44 


1 1\ I o 




13bb 


A A 

Al 


ni/i/i 
Dr\44 


Tklft 

1 IN 1 O 




13bc 


A1 


ni//iA 
Ur\44 


I t\ 1 0 




13bd 


A A 

A1 




1 Tklft 

| 1 MO 


Kk62 


13be 


A1 


Dr\44 


1 TU-iA 
I 1 K 1 0 


i\l\UJ 


13bf 


A1 


I~\ISA A 

DK44 


1 THR 
1 K 1 O 


j r\i\o*T 


13bg 


A1 


DK44 


1 K I O 


1 HKfifi 

j UIauU 


13bh 


A1 


ISA C 


1 IV. 1 o 


Kk1 


13bi 


A1 


DK45 


1 Tk18 


1 Kk2 


13bj 


A1 


DK45 


j Tk18 


1 Kk3 


13bk 


A1 


DK45 


I Tk18 


1 Kk4 


13bl 


A1 


DK45 


I Tk18 


j Kk6 



13bm 


A1 


DK45 | 


Tk18 | 


Kk7 


13bn 


A1 


DK45 j 


Tk18 | 


Kk10 


13bo 


A1 


DK45 j 


Tk18 I 


Kk11 


13bp 


A1 


DK45 I 


Tk18 | 


Kk14 


13bq 


A1 


DK45 I 


Tk18 j 


Kk15 


13br 


A1 


DK45 | 


Tk18 j 


Kk16 


13bs 


A1 


DK45 | 


Tk18 | 


Kk51 


13bt 


A1 


DK45 ' 


Tk18 


Kk53 


13bu 


A1 


DK45 


Tk18 


Kk54 


13bv 


A1 


DK45 


| Tk18 


j Kk55 


13bw 


A1 


DK45 


I Tk18 


I Kk56 


13bx 


A1 


DK45 


| Tk18 


I Kk61 


13by 


A1 


DK45 


j Tk18 


I Kk62 


13bz 


A1 


DK45 


| Tk18 


j Kk63 


13ca 


A1 


DK45 


I Tk18 


| Kk64 j 


13cb 


A1 


DK45 


I Tk18 


I DK66 


| 13cc 


A1 


DK44 


| Tk16 


j Kk10 
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Beispiel Nr. 



13cd 



13ce 
"T3cT 



13cg 
13ch 



13ci 



13cj 
13ck 



13cl 
13cm 



A1 



A1 
"AT 



A1 
~AT 



A1 



A1 



Napht 1 I Tk 



Kk 



DK44 Tk16 



Kk11 



D K44 Tk16 



Kk14 



DK44 Tk16 



Kk16 



DK44 Tk16 



Kk51 



DK44 Tk16 



Kk53 



DK44 Tk16 



Kk54 



DK44 Tk16 



Kk55 



DK44 1 Tk16 



Kk56 



A1 



A1 



DK44 



Tk16 



Kk61 



DK44 Tk16 



Kk62 
Kk63 



13cn 



13co 
13cp 



13cq 



13cr 
13cs 
l3cT 



13cu 



13cv 
13cw 



13cx 
13cy 
13cz 
13da 



13db 



13dc 



A1 



DK44 Tk16 



A1 



DK44 Tk16 



Kk64 



A1 



DK44 Tk16 



DK66 



A1 



DK44 Tk19 



Kk2 



A1 

"AT 
~aT 



DK44 Tk19 



Kk3 



DK44 Tk19 



Kk10 



A1 



A1 
"AT 



DK44 Tk19 



Kk11 



DK44 Tk19 



Kk14 



DK44 Tk19 



Kk15 



DK44 Tk19 



Kk16 



A1 



DK44 Tk19 



Kk51 



A1 



DK44 Tk19 



Kk53 



A1 
"AT 



DK44 Tk19 



Kk54 



DK44 Tk19 



Kk55 



A1 



DK44 Tk19 



A1 



DK44 



Tk19 



Kk56 
Kk61 



13dd 



13de 

13df 

13dg 

13dh 

13di 

13dj 

13dk 

13dl 

13dm 

13dn 

13do 

13dp 



A1 



DK44 Tk19 



Kk62 



A1 
A1 
A1 

"aT~ 

~aT 
~aT 
~aT 
~aT 
~aT 
~aT 



DK44 Tk19 



DK44 

DK44 

DK44 

DK44 

DK44 

DK44 

DK44 

DK44 

DK44 

DK44 

DK44 



Tk19 

Tk19 

Tk20 

Tk20 

Tk20 

Tk20 

Tk20 

Tk20 

Tk20 

Tk20 

Tk20 



Kk63 
Kk64 
DK66 
l<k2 
Kk3 
Kk5 
Kk10 
Kk11 
Kk14 
"RkTeF 
Kk16 
Kk51 
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Beispiel Nr. > 


\ 


vjapht 1 


Tk 


Kk J 


I OUL| 


A1 


□K44 1 ' 


Tk20 


Kk53 | 


1 OUI 


A1 


DK44 | 


Tk20 


Kk54 J 


13ds 


A1 


DK44 j 


Tk20 


Kk55 | 


I OUI 


A1 


DK44 j 


Tk20 


Kk56 | 


1 ouu 


A1 


DK44 1 


Tk20 


Kk61 | 


I I ouv 


A1 


DK44 


Tk20 | 


Kk62 J 


ToOW 


r\ 1 


DK44 j 


Tk20 | 


Kk63 


I A 1A\s 

IoCjX 


A1 


DK44 1 


Tk20 j 


Kk64 


louy 


A1 

A I 


DK44 


Tk20 J 


DK66 | 


1 a nA-» 


A1 
A I 


DK45 


Tk16 j 


Kk2 i 


1 A 

loea 


A1 


DK45 


Tk16 


Kk3 j 


1 loGD 


A1 


DK45 


Tk16 


Kk5 _J 


1oec 


A1 


DK45 


Tk16 ! 


Kk10 I 


13ed 


AI 




Tk16 ! 


Kk11 j 


13ee 


A1 
A I 


DK45 


Tk16 


Kk14 _J 


I 13et 


A1 
A I 


DK45 


Tk16 


Kk15 I 


I 13eg 


AI 






Kk16 j 


j 13eh 


AT 


Ui\*rJ 




Kk51 | 


J 13ei 


A A 
A I 






Kk53 j 


J 13ej 


1 A*! 
A 1 






Kk54 i 


13ek 


Ai 
A I 


nK4^ 


Tk16 


Kk55 j 


I A O — »l 

I 13el 


1 A1 
| A I 


DK45 


Tk16 


Kk56 | 


I loem 


A1 
I A I 


DK45 


Tk16 


| Kk61 j 


13en 


I Ai 
I A I 


DK45 


Tk16 


j Kk62 | 


loeo 


A1 


DK45 


Tk16 


j Kk63 


loep 


A1 


DK45 


Tk16 


I Kk64 


1oeq 


A1 


DK45 


Tk16 


I DK66 


I loer 


A1 
I r\ I 


DK45 


Tk19 


I Kk2 


13es 


A1 
A I 


DK45 


Tk19 


I Kk3 ! 


loet 


A1 


DK45 


Tk19 


j Kk5 


loeu 


A1 


DK45 


Tk19 


Kk10 | 


I 1 ocV 


A1 


DK45 


Tk19 


I Kk11 


| 1 ocW 


A1 


DK45 


I Tk19 


| Kk14 J 


loex 


A1 


DK45 


Tk19 


| Kk15 "I 


13ey 


I A1 


DK45 


j Tk19 


Kk16 


13ez 


I A1 


DK45 


I Tk19 


Kk51 j 


13fa 


| A1 


DK45 


I Tk19 


j Kk53 ~J 


13fb 


| A1 


DK45 


j Tk19 


Kk54 j 


13fc 


| A1 


DK45 


| Tk19 


j Kk55 J 
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Beispiel Nr. 


A 


Napht 1 | Tk 


Kk 


13fd 


A1 


DK45 


Tk19 


Kk56 


13fe 


A1 


DK45 


Tk19 


Kk61 


13ff 


A1 


DK45 


Tk19 


Kk62 


13fg 


A1 


DK45 


Tk19 


Kk63 : 


13fh 


A1 


DK45 


Tk19 


Kk64 


13fi 


A1 


DK45 


Tk19 j 


DK66 


13fj 


A1 


DK45 


Tk20 


Kk2 


13fk 


A1 


DK45 


Tk20 


Kk3 


13fl 


A1 


DK45 


Tk20 


Kk5 


13fm 


A1 


DK45 


Tk20 


Kk10 


13fn 


A1 


DK45 


Tk20 


Kk11 


13fo 


A1 


ur\*tJ 


Tk20 


Kk14 


13fp 


A1 






Kk15 


13fq 


A1 




Tk20 


Kk16 


13fr 


A1 


LJrV+U 


Tk20 


Kk51 


13fs 


A1 




1 rx^U 


Kk53 


I Oil 


A1 


LJIV+O 


T\cOC\ 


Kk54 


13fu 


A1 


Uf\HO 


1 Y\£\J 


Kk55 


13fv 

1 Ol V 


A1 


LJiV+O 


Tk90 
1 rxXU 


Kk56 


13fw 


A1 






Kk61 


13fx 


A1 






Kk62 


13fv 


A1 




Tk9ft 


Kk63 


13fz 


A1 




Tk90 


Kk64 


1 3aa 


A1 




1 IS.xi.VJ 


DK66 


13ab 


A1 


DK44 


Tk16 


Kk65 


13ac 


A1 


DK44 


Tk16 


Kk66 


13ad 


A1 


DK44 


Tk16 


Kk67 


13ge 


A1 


DK45 


Tk16 


Kk65 


13qf 


A1 


DK45 


Tk16 


Kk66 


13qq 


A1 


DK45 


Tk16 


Kk67 


13gh 


A1 




Tk18 

1 l\ 1 u 


Kk65 


13qi 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk66 


13qj 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk67 


13gk 


A1 


DK45 


Tk18 


Kk65 


13gl 


A1 


DK45 


Tk18 


Kk66 


13gm 


A1 


DK45 


Tk18 


Kk67 


13gn 


A1 


DK44 


Tk19 


Kk65 


13go 


A1 


DK44 


Tk19 


Kk66 


13gp 


A1 


DK44 


Tk19 


Kk67 
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Beispiel Nr. I 


A 


Napht 1 


Tk 


Kk 


13aa 


A1 


DK45 


Tk19 


Kk65 


13ar 


A1 


DK45 


Tk19 


Kk66 


13as 

1 \J %«j w 


A1 


DK45 


Tk19 


Kk67 


13at . 


A1 


DK44 


Tk20 


Kk65 


13gr 


A1 


DK44 


Tk20 


Kk66 


13gs 


A1 


DK44 


Tk20 


Kk67 


13gt 


A1 


DK45 


Tk20 


Kk65 


13gu 


A1 


DK45 


Tk20 


Kk66 


13gv 


A1 


DK45 


Tk20 


Kk67 



Beispiel 13gw 

1) 1 mol MSP wurde in Eiswasser suspendiert und mituberschussigem Natriumnitrit 
und Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert. 1 mol H-Saure 
wurde in 25 gew.-%iger Natronlauge gelost und zu der Reaktionsmischung des diazo- 
tierten MSP gegeben. Der pH-Wert wurde unter 2 gehalten. 

2) 1 mol 4,4-Diaminodiphenylsulfamid wurde mit uberschQssigem Natriumnitrit und 
Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C tetrazotiert und zu der in Schritt 
1) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 
gew.-%iger Natronlauge zwischen 3-8 gehalten. 

3) 0,45 mol Metaminsaure und 0,55 mol 2,4-Diamino-1-methoxybenzol wurden zu der 
in Schritt 2) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben und der pH-Wert wurde durch 
Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3-8 gehalten. Nach beendeter Um- 
setzung wurde der Farbstoff durch Zugabe von NaCI ausgefalit und abgesaugt. 

In zu Beispiel 13gw analoger Weise konnen die in Tabelle 5a angegebenen Farbstoff- 
mischungen der allgemeinen Formel A-N=N-Napht 1 -N=N-Tk-N=N-Kk (Formel lib mit n 
= 0) hergestellt werden, wobei die Kupplung des Restes A-N=N- ortho zur Aminogrup- 
pe in Napht 1 erfolgt. 



Tabelle 5a: 



Beispiel 


A 


Napht 1 


Tk 


Kk *) 


13gw 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk15:Kk55 (45:55) 


13gz 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk15:Kk56 (30:70) 


13ha 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk15:Kk66 (80:20) 


13hb 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk5:Kk10 (10:90) 


13hc 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk5:Kk14 (15:85) 


I 13hd 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk5:Kk15(60:40) 



M/44135 



BASF Aktiengesellschaft 20030337 PF 000005501 5-2 



69 





A 

fx 


Napht 1 


Tk 


Kk *) 


T one 




DK44 


Tk18 


Kk5:Kk55 (75:25) 


i onr 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk5:Kk56 (40:60) 


A Qhh 

I onn 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk5:Kk67 (20:80) 


Ion! 


A I 


DK44 


Tk18 


Kk5:DK66 (50:50) 


1onJ 


A1 
A I 


DK45 


Tk18 


Kk15:Kk55 (45:55) 


H OUI/ 

1onK 


A1 
A I 


DK45 


Tk18 


Kk15:Kk56 (30:70) 


A OUI 

1ohl 


A1 
/A 1 


DK45 


Tk18 


Kk15:Kk66 (80:20) 


13hm 


A I 


DK45 


Tk18 


Kk5:Kk10 (10:90) 


13hn 


Ai 


DK45 


Tk18 


Kk5:Kk14 (15:85) 


loho 


A1 
A l 


DK45 


Tk18 


Kk5:Kk15 (60:40) 


13hp 


A*1 
A 1 


DK45 


Tk18 


Kk5:Kk55 (75:25) 


13hq 


A 1 


DK45 


Tk18 


Kk5:Kk56 (40:60) 


13hr 


A A 
A 1 




Tk18 


Kk5:Kk67 (20:80) 


13hs 


A i 
AT 




Tk18 


Kk5:DK66 (50:50) 


13ht 


A1 


DK44 


Tk16 


Kk5:Kk15(45:55) 


13hu 


A1 


DK44 


Tk16 


Kk15:Kk55 (45:55) 


13hv 


A1 


DK44 


Tk19 


Kk15:Kk55 (45:55) 


13hw 


A1 


DK44 


Tk20 


Kk15:Kk55 (45:55) 


Der in Klamme 


3rn angegebene Wert gibt das Molverhaltnis der jewemgen Kupplungs- 



komponenten zueinander an. 



5 Beispiel 14: 



SO-H 



HO3SO 




SO,H 



H 2 N 



SO,H 



1) 1 mol 4,4-Diaminodiphenylsulfamid wurde mit OberschOssigem Natriumnitrit und 
Salzsaurebei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C tetrazotiert. 1 mol Metaminsaure 
wurde in 25 gew.-%iger Natronlauge gelost und zu der Reaktionsmischung des tetra- 
zotierten 4,4-Diaminodiphenylsulfamids getropft. Der pH-Wert der Reaktionsmischung 
wurde durch Zugabe von 15 gew.-%iger Natriumkarbonatlosung zwischen 2-3 gehal- 
ten. 
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2) 1 mol H-Saure wurde in 25 gew.-%iger Natronlauge gelost und zu der in Schritt 1 ) 
erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert der Reaktionsmischung wurde 
durch Zugabe von 15 gew.-%iger Natriumkarbonatlosung zwischen 2-4 gehalten. 

3) 1 mol MSP wurde in Eiswasser suspendiert und mit uberschOssigem Natriumnitrit 
und Salzsaure bei pH<1und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert und anschliefiend 
zu der in Schritt 2) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch 
Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3-8 gehalten. Nach beendeter Urn- 
setzung wurde der Farbstoff durch Zugabe von NaCI ausgefallt und abgesaugt. 

Beispiel 15: 



so 3 h 




SO3H 



15 1)1 mol 4,4-Diaminodiphenylsulfamid wurde mit uberschOssigem Natriumnitrit und 

Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C tetrazotiert. 1 mol Metaminsaure 
wurde in 25 gew.-%iger Natronlauge gelost und zu der Reaktionsmischung des tetra- 
zotierten 4,4-Diaminodiphenylsulfamids getropft. Der pH-Wert der Reaktionsmischung 
wurde durch Zugabe von 15 gew.-%iger Natriumkarbonatlosung zwischen 2-3 gehal- 

20 ten. 

2) 1 mol MSP wurde im Eiswasser suspendiert und mit Oberschussigem Natriumnitrit 
und Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert. 1 mol H-Saure 
wurde in 25 gew.-%iger Natronlauge gelost und zu der Reaktionsmischung des diazo- 

5 tierten MSP gegeben. Der pH-Wert wurde unter 2 gehalten. 

3) Die in Schritt 2) erhaltene Reaktionsmischung wurde zu der in Schritt 1) erhaltenen 
Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 gew.-%iger 
Natronlauge zwischen 3-8 gehalten. Nach beendeter Umsetzung wurde der Farbstoff 

30 durch Zugabe von NaCI ausgefallt und abgesaugt. 

Beispiel 16a: 
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1) 1 mol 4,4-Diaminodiphenylsulfamid wurde mit QberschQssigem Natriumnitrit und 
Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C tetrazotiert. 1 mol H-Saure wurde 

5 in 25 gew.-%iger Natronlauge gelost und zu der Reaktionsmischung des tetrazotierten. 
4,4-Diaminodiphenylsulfamids zugetropft. Der pH-Wert der Reaktionsmischung wurde 
durch Zugabe von 15 gew.-%iger Natriumkarbonatlosung zwischen 2 und 3 gehalten. 

2) 1 mol MSP wurde in Eiswasser suspendiert und mit uberschussigem Natriumnitrit 
0 und Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert und anschlieftend 

zu der in Schritt 1) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch 
Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 und 8 gehalten. 

3) 1 mol Resorcin wurde zu der in Schritt 2) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben 
15 und der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 und 

8 gehalten. 

4) 1 mol p-Nitroanilin wurde in 21 gew.-%iger Salzsaure gelost, danach mit uberschus- 
sigem Natriumnitrit bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert und anschlie- 

20 (lend zu der in Schritt 3) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde 
durch Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 und 8 gehalten. Nach been- 
deter Umsetzung wurde der Farbstoff durch Zugabe von NaCI ausgefallt und abge- 
saugt. 

Beispiel 17a: 




30 1)1 mol MSP wurde in Eiswasser suspendiert und mit uberschussigem Natriumnitrit 
und Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert. 1 mol H-Saure 
wurde in 25 gew.-%iger Natronlauge gelost und zu der Reaktionsmischung des diazo- 
tierten MSP gegeben. Der pH-Wert wurde unter 2 gehalten. 
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2) 1 mol 4,4-DiaminodiphenyIsulfamid wurde mit QberschQssigem Natriumnitrit und 
Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C tetrazotiert. und zu der in Schritt 
1) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 
gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 und 8 gehalten. 

3) 1 mol Resorcin wurde zu der in Schritt 2) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben 
und der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 und 
8 gehalten. 

4) 1 mol p-Nitroanilin wurde in 21 gew.-%iger Salzsaure gelost, danach mit QberschQs- 
sigem Natriumnitrit bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert und anschlie- 
fiend zu der in Schritt 3) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde 
durch Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 und .8 gehalten. Nach been- 
deter Umsetzung wurde der Farbstoff durch Zugabe von NaCI ausgefallt und abge- 
saugt 

Beispiel 18: 




HO 



1) 1 mol 4,4-Diaminodiphenylsulfamid wurde mit QberschQssigem Natriumnitrit und 
Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C tetrazotiert. 1 moi H-Saure wurde 
in 25 gew.-%iger Natronlauge gelost und zu der Reaktionsmischung des tetrazotierten 
4,4-Diaminodiphenylsulfamids getropft. Der pH-Wert der Reaktionsmuschung wurde 
durch Zugabe von 15 gew.-%iger Natriumkarbonatlosung zwischen 2 und 3 gehalten. 

2) 1 mol MSP wurde im Eiswasser suspendiert und mit QberschQssigem Natriumnitrit 
und Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert und anschliedend 
zu der in Schritt 1) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch 
Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3-8 gehalten. 

3) 1 mol p-Nitroanilin wurde in 21 gew.-%iger Salzsaure gelost und danach mit Qber- 
schQssigem Natriumnitrit bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert. 1 mol 
Resorcin wurde in 50 gew.-%iger Natronlauge bei einem pH-Wert >12 gelost und zu 
dieser LQsung wurde das diazotierte p-Nitroanilin innerhalb von 30 min bei einer Tem- 
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peratur von unter 10°C zugetropft wobei man durch Zugabe von 10 gew.-%iger Natron- 
lauge den pH-Wert oberhalb 9 hielt. 

4) Die in Schritt 3) erhaltene Reaktionsmischung wurde zu der in Schritt 2) erhaltenen 
Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 gew.-%iger 
Natronlauge zwischen 3 und 8 gehalten. Nach beendeter Umsetzung wurde der Farb- 
stoff durch Zugabe von NaCI ausgefallt und abgesaugt. 

Beispiel 19: 



HO,SO 




,n=n— ^ r ~y~No 2 



HO,S 



1) 1 mol MSP wurde in Eiswasser suspendiert und mit uberschussigem Natriumnitrit 
und Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert. 1 mol H-Saure 

15 wurde in 25 gew.-%iger Natronlauge gelost und zu dem diazotierten MSP gegeben. 
Der pH-Wert wurde unter 2 gehalten. 

2) 1 mol 4,4-Diaminodiphenylsulfamid wurde mit Qberschussigem Natriumnitrit und 
Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C tetrazotiert und zu der in Schritt 

20 1) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 
gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 und 8 gehalten. 

3) 1 mol p-Nitroani!in wurde in 21 gew.-%iger Salzsaure gelost und danach mit uber- 
schussigem Natriumnitrit bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert. 1 mol 
Resorcin wurde in 50 gew.-%iger Natronlauge bei einem pH-Wert >12 gelost und zu 
dieser Losung wurde das diazotierte p-Nitroanilin innerhalb von 30 min bei einer Tem- 
peratur von unter 10°C zugetropft, wobei man durch Zugabe von 10 gew.-%iger Nat- 
ronlauge den pH-Wert oberhalb 9 hielt. 

30 4) Die in Schritt 3) erhaltene Reaktionsmischung wurde zu der in Schritt 2) erhaltenen 
Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 gew.-%iger 
Natronlauge zwischen 3 und 8 gehalten. Nach beendeter Umsetzung wurde der Farb- 
stoff durch Zugabe von NaCI ausgefallt und abgesaugt. 

35 Beispiel 20: 
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1) 1 mol p-Nitroanilin wurde in 21 gew.-%iger Salzsaure gelost und danach mit uber- 
schQssigem Natriumnitrit bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert. 1 mol 
Resorcin wurde in 50 gew.-%iger Natronlauge bei einem pH-Wert >12 geldst und zu 
dieser Losung wurde das diazotierte p-Nitroanilin innerhalb von 30 min bei einer Tem- 
peratur von unter 10°C zugetropft, wobei man durch Zugabe von 10 gew.-%iger Nat- 
ronlauge den pH-Wert oberhalb 9 hielt. 

2) 1 mol 4,4-Diaminodiphenylsulfamid wurde mit uberschiissigem Natriumnitrit und 
Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C tetrazotiert. und zu der in Schritt 
1) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 
gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 und 5 gehalten. 

15 3) 1 mol MSP wurde in Eiswasser suspendiert und mit OberschOssigem Natriumnitrit 
und Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert. 1 mol H-Saure 
wurde in 25 gew.-%iger Natronlauge gelSst und zu dem diazotiertem MSP gegeben. 
Der pH-Wert wurde unter 2 gehalten. 

20 4) Die in Schritt 3) erhaltene Reaktionsmischung wurde zu der in Schritt 2) erhaltenen 
Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 gew.-%iger 
Natronlauge zwischen 3 und 8 gehalten. Nach beendeter Umsetzung wurde der Farb- 
stoff durch Zugabe von NaCI ausgefallt und abgesaugt. 

I I | n zu den Beispielen 16a und 18 analoger Weise kbnnen die Farbstoffe der allgemei- 
nen Formel Dk 1 -N=N-Napht 1 -N=N-Tk-N=N-Kk-N=N-Dk 2 bzw. deren Metallkomplexe 
erhalten werden (= Farbstoffe der allgemeinen Formel II mit r = k = n = 1), worin Dk 1 
und Dk 2 jeweils fOr einen von den Diazokomponenten DK1 bis DK83 oder fur einen von 
A1 bis A12 abgeleiteten Rest stehen, wobei wenigstens einer der Reste Dk 1 oder Dk 2 
30 fOr einen Rest der Formel A steht, Kk fur einen von den Kupplungskomponenten Kk2, 
Kk3, Kk5, Kk6, Kk14, Kk15, Kk16, Kk49 oder Kk50 abgeleiteten bivalenten Rest steht, 
Napht 1 fur einen der bivalenten Reste II-2, II-4, II-6, II-8, 11-10, 11-12 und 11-14 steht, Tk 
fur einen von einer Tetrazokomponenten Tk1 bis Tk20 abgeleiteten bivalenten Rest 
steht und A einen der Reste A1 bis A12 bedeutet. Die Kupplung des Restes Dk 1 -N=N- 
35 erfolgt in ortho-Position zur Hydroxygruppe in Napht 1 . Beispiele hierfOr sind die in der 
nachfolgenden Tabelle 6 angegebenen Farbstoffe und Metallkomplexe. 
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Beispiel Nr. 


Dk 1 


Napht 1 


Tk 


Kk 


Dk 2 


Metall 


16a 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk3 


DK17 


- 


16b 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk3 


DK5 


Fe 


16c 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk3 


DK5 


Cr 


16d 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk3 


DK40 




16e 


DK17 


DK44 


Tk18 


Kk3 


A1 


- 


16f 


DK17 


DK44 


Tk18 


Kk3 


A7 




16g 


DK17 


DK44 


Tk18 


Kk5 


A7 




16h 


DK5 


DK44 


Tk18 


Kk3 


A1 


Fe 


16i 


DK5 


DK44 


Tk18 


Kk3 


A1 


Cr 


16j 


DK5 


DK44 


Tk16 


Kk5 


A12 




16k 


DK17 


DK45 


Tk16 


Kk3 


A10 





5 In zu den Beispielen 17a, 19 und 20 analoger Weise konnen die Farbstoffe der allge- 
meinen Formel Dk 1 -N=N-Napht 1 -N=N-Tk-N=N-Kk-N=N-Dk 2 bzw. deren Metallkomplexe 
erhalten werden (= Farbstoffe der allgemeinen Formel II mit r = k = n = 1), worin Dk 1 
und Dk 2 jeweils fur einen von den Diazokomponenten DK1 bis DK83 oderfur einen von 
A1 bis A12 abgeleiteten Rest stehen, wobei wenigstens einer der Reste Dk 1 Oder Dk 2 
10 ftir einen Rest der Formel A steht, Kk fur einen von den Kupplungskomponenten Kk2, 
Kk3, Kk5, Kk6, Kk14, Kk15, Kk16, Kk49 oder Kk50 abgeleiteten bivalenten Rest steht, 
Napht 1 fQr einen der bivalenten Reste II-2, II-4, II-6, II-8, 11-10, 11-12 und 11-14 steht, Tk 
fur einen von einer Tetrazokomponenten Tk1 bis Tk20 abgeleiteten bivalenten Rest 
steht und A einen der Reste A1 bis A12 bedeutet. Die Kupplung des Restes Dk 1 -N=N- 
15 erfolgt in ortho-Position zur Aminogruppe in Napht 1 . Beispiele hierfur sind die in der 
^ nachfolgenden Tabelle 7 angegebenen Farbstoffe und Metallkomplexe. 

Tabelle 7 



Beispiel Nr. 


Dk 1 


Napht 1 


Tk 


Kk 


Dk 2 


Metall 


17a 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk3 


DK17 




17b 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk3 


DK5 


Fe 


17c 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk3 


DK5 


Cr 


17d 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk3 


DK40 




17e 


DK17 


DK44 


Tk18 


Kk3 


A1 




17f 


DK17 


DK44 


Tk18 


Kk3 


A7 




17g 


DK17 


DK44 


Tk18 


Kk5 


A1 




17h 


DK5 


DK44 


Tk18 


Kk3 


A1 
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17i 


DK5 


DK44 


Tk18 


Kk3 


A5 




17j 


A1 


DK44 


Tk18 


Kk3 


A1 




17k 


DK5 


DK44 


Tk16 


Kk5 


A9 




171 


DK17 


DK45 


Tk16 


Kk3 


A11 





Beispiel 21: 



so 3 h 




1) 1 mol 4,4-DiaminodiphenyIsuIfamid wurde mit uberschussigem Natriumnitrit und 
Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C tetrazotiert. 1 moi H-Saure wurde 
in 25 gew.-%iger Natronlauge gelost und zu der Reaktionsmischung des tetrazotierten 

1 0 4,4-Diaminodiphenylsulfamids zugetropft. Der pH-Wert der Reaktionsmischung wurde 
durch Zugabe von 15 gew.-%iger Natriumkarbonatlosung zwischen 2 und 3 gehalten. 

2) 1 mol MSP wurde in Eiswasser suspendiert und mit uberschussigem Natriumnitrit 
und Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert und anschliefiend 

15 zu der in Schritt 1) erhaitenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch 
Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 und 8 gehalten. 

3) 0,5 mol Resorcin wurde zu der in Schritt 2) erhaitenen Reaktionsmischung gegeben 
und der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 und 

20 8 gehalten. Nach beendeter Umsetzung wurde der Farbstoff durch Zugabe von NaCI 
ausgefallt und abgesaugt. 

In zu Beispiel 21 analoger Weise konnen die Farbstoffe der allgemeinen Formel 
[A-N=N-Napht 1 -N==N-Tk-N=N] 2 -Kk erhalten werden (= Farbstoffe der allgemeinen For- 
25 mel III mit Dk 1 = Dk 2 = A, Napht 1 = Napht 2 und Tk 1 = Tk 2 ), worin Kk fur einen von den 
Kupplungskomponenten Kk2, Kk3, Kk5, Kk6, Kk14 f Kk15, Kk16 f Kk49 oder Kk50 abge- 
leiteten bivalenten Reststeht, Naphtl fur einen der bivalenten Reste 11-2, 11-4, 11-6, 11-8, 
11-10, 11-12 und 11-14 steht, Tk fur einen von einer Tetrazokomponenten Tk1 bis Tk20 
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abgeleiteten bivalenten Rest steht und A einen der Reste A1 bis A12 bedeutet. Die 
Kupplung des Restes A-N=N- erfolgt in ortho-Position zur Hydroxygruppe in Napht 1 . 

Beispiel 22: 




1) 1 mol MSP wurde in Eiswasser suspendiert und mit Oberschussigem Natriumnitrit 
und Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert. 1 mol H-Saure 

10 wurde in 25 gew.-%iger Natronlauge gelost und zu dem diazotierten MSP gegeben. 
Der pH-Wert wurde unter 2 gehalten. 

2) 1 mol 4,4-Diaminodiphenylsulfamid wurde mit QberschGssigem Natriumnitrit und 
Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C tetrazotiert und zu der in Schritt 

15 1) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 
gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 und 8 gehalten. 

3) 0,5 mol Resorcin wurde zu der in Schritt 2) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben 
und der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 und 

0 8 gehalten. Nach beendeter Umsetzung wurde der Farbstoff durch Zugabe von NaCI 
ausgefailt und abgesaugt 

In zu Beispiel 22 analoger Weise konnen die Farbstoffe der allgemeinen Formel 
[A-N=N-Napht 1 -N=N-Tk-N=N] 2 -Kk erhalten werden (= Farbstoffe der allgemeinen For- 
25 met III mit Dk 1 = Dk 2 = A, Napht 1 = Napht 2 und Tk 1 = Tk 2 ), worin Kk fur einen von den 
Kupplungskomponenten Kk2, Kk3, Kk5, Kk6, Kk14, Kk15, Kk16, Kk49 Oder Kk50 abge- 
leiteten bivalenten Rest steht, Naphtl fur einen der bivalenten Reste 11-2, 11-4, 11-6, 11-8, 
11-10, 11-12 und 11-14 steht, Tk fur einen von einer Tetrazokomponenten Tk1 bis Tk20 
abgeleiteten bivalenten Rest steht und A einen der Reste A1 bis A12 bedeutet. Die 
30 Kupplung des Restes A-N=N- erfolgt in ortho-Position zur Aminogruppe in Napht 1 . 

Beispiel 23: 
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1) 1 mol Gammasaure wurde in 25 gew.-%iger Natronlauge gelost, mit uberschussi- 
gem Natriumnitrit und Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert 
und zu einer wassrigen Losung von 1 moi Anthranifsaure zugetropft. Der pH-Wert der 
Reaktionsmischung wurde durch Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 5 
und 10 gehalten. 

2) 1 mol H-Saure wurde in 25 gew.-%iger Natronlauge gelost und mit uberschussigem 
10 Natriumnitrit und Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert. Zu 

dieser Reaktionsmischung gab man die in Schritt 1) erhaltenen Reaktionsmischung. 
Der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 und 8 
gehalten. 

15 3) 1 mol MSP wurde im Eiswasser suspendiert und mit uberschussigem Natriumnitrit 
und Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert und anschliefiend 
zu der in Schritt 2) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch 
Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 und 8 gehalten. Nach beendeter 
Umsetzung wurde der Farbstoff durch Zugabe von NaCI ausgefallt und abgesaugt. 

20 

In zu Beispiel 23 analoger Weise konnen die Farbstoffe der allgemeinen Formel 
A-N=N-Napht 1 -N=N-Napht 2 -N=N-Kk erhalten werden (= Farbstoffe der allgemeinen 
Formel XII mit p = 1 , n= 0, P = Napht 1 , R = Napht 2 ), worin Kk fur einen von den Kupp- 
lungskomponenten Kklbis Kk48 oder Kk51 bis Kk67 abgeleiteten bivalenten Rest 
25 steht, Naphtl und Napht2 jeweils fur einen der bivalenten Reste 11-1, N-3, II-5, II-7, II-9, 
11-11, 11-13 oder 11-15 stehen und A einen der Reste A1 bis A12 bedeutet. Die Kupplung 
des Restes Napht 1 -N=N- erfolgt in ortho-Position zur Hydroxygruppe in Napht 2 . 



Beispiel 24: 



30 
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SO a H 

H0 3 SO^ N Os'^5S s/ 




HO 



O 



1) 1 mol Gammasaure wurde in 25 gew.-%iger Natronlauge gelost, mit QberschQssi- 
gem Natriumnitrit und Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert 
und zu einer wassrigen Suspension von 1 mol 3-Phenylaminophenol zugetropft. Der 
pH-Wert der Reaktionsmischung wurde durch Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge 
zwischen 5 und 10 gehalten. 

2) 1 mol ClevesSure-7 wurde in 25 gew.-%iger Natronlauge gelbst. Gleichzeitig wurde 
1 mol MSP im Eiswasser suspendiert und mit uberschOssigem Natriumnitrit und Salz- 
saure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert und anschlieftend zu der 
ClevesSure-7 Losung gegeben, wobei der pH-Wert unter 2 gehalten wurde 

3) Die in Schritt 2) Reaktionsmischung wurde mit OberschQssigem Natriumnitrit und 
Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert. Zu dieser Reaktions- 
mischung gibt man die in Schritt 1) erhaltenen Reaktionsmischung. Der pH-Wert wurde 
durch Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3-8 gehalten. Nach beendeter 
Umsetzung der Farbstoff wurde durch Zugabe von NaCl ausgefallt und abgesaugt. 

In zu Beispiel 24 analoger Weise konnen die Farbstoffe der allgemeinen Formel 
A-N=N-Napht 1 -N=N-Napht 2 -N=N-Kk erhalten werden (= Farbstoffe der allgemeinen 
Formel XII mit p = 1 , n= 0, P = Napht 1 , R = Napht 2 ), worin Kk fur einen von den Kupp- 
lungskomponenten Kk1 bis Kk48 oder Kk51 bis Kk67 abgeleiteten bivalenten Rest 
steht, Napht 1 und Napht 2 jeweils fur einen der bivalenten Reste 11-1, II-3, II-5, H-7, II-9, 
11-1 1 ,' 11-13 oder 11-15 stehen und A einen der Reste A1 bis A12 bedeutet. Die Kupplung 
des Restes A-N=N-Napht 1 -N=N- erfolgt in ortho-Position zur Hydroxygruppe in Napht 2 . 
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Beispiel25: 




1) 1 mol Clevesaure-7 wurde in 25 gew.-%iger Natronlauge gelost. Gleichzeitig wurde 
1 mol MSP in Eiswasser suspendiert und mit Qberschussigem Natriumnitrit und Salz- 
saure bei pH<1 urid einer Temperatur von 0-5°C diazotiert und anschliefiend zu der 
Losung der Clevesaure-7 gegeben, wobei der pH-Wert unter 2 gehalten wurde. 

2) 1 mol H-Saure wurde in 25 gew.-%iger Natronlauge gelost. Gleichzeitig wurde die in 
der Schritt 1) erhaltene Reaktionsmischung mit Qberschussigem Natriumnitrit und 
Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert und zu der Losung der 
H-Saure gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge 
zwischen 1 und 4 gehalten. 

3) 1 mol 5-Nitro-2-aminophenol wurde bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C mit 
Qberschussigem Natriumnitrit und Salzsaure diazotiert und anschlieliend zu der in 
Schritt 2) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe 
von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3-8 gehalten. Nach beendeter Umsetzung 
wurde 0,20-0,30 mol Chrom(lll)-sulfat zu der Reaktionsmischung gegeben und 1 Stun- 
de nachgeruhrt. Der Farbstoff wurde durch Zugabe von NaCI ausgefallt und abge- 
saugt. 

Beispiel 26: 

Die Herstellung erfolgte analog der in Beispiel 25 angegebenen Vorschrift, wobei im 
letzten Schritt keine Metallkomplexierung durchgefuhrt wurden. 

In zu den Beispielen 25 und 26 analoger Weise konnen die Farbstoffe der allgemeinen 
Formel A-N=N-Napht 1 -N=N-Napht 2 -N=N-Dk und deren Metallkomplexe erhalten wer- 
den (= Farbstoffe der allgemeinen Formel I mit p = m = 1, P = Napht 1 , Kk 1 = Napht 2 ), 
worin Dk fOr einen von den Diazokomponenten DK1 bis DK9, DK13, DK14, DK26, 
DK27, DK39 bis DK41 und DK58 abgeleiteten Rest steht, Napht 1 fur einen der bivalen- 
ten Reste 11-1, II-3, II-5, II-7, II-9, 11-11, 11-13, 11-15 oder 11-16 steht, Napht 2 fur einen der 
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bivalenten Reste II-2, II-4. II-6, II-8, 11-10, 11-12 oder 11-14 steht und A einen der Reste 
A1 bis A12 bedeutet. Die Kuppiung des Restes A-N=N-Napht 1 -N=N- erfolgt in ortho- 
Position zur Aminogruppe in Napht 2 . 

Beispiel 27: 




1) 1 mol p-Nitroanilin wurde in 21 gew.-%iger Salzsaure gelost, danach mit uberschus- 
sigem Natriumnitrit bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert. Gleichzeitig 
wurde 1 mol H-Saure in 25 gew.-%iger Natronlauge gelost und danach durch Zugabe 
von 21 gew.-%iger Salzsaure die H-Saure gefallt. Die H-Saure Suspension wurde zu 
der diazotierte p-Nitroanilin gegeben und der pH-Wert unter 2 gehalten. Nach 1 Stunde 
ist die Umsetzung beendet. 

2) 1 mol Clevesaure-7 wurde in 25 gew.-%iger Natronlauge gelost. Gleichzeitig wurde 
1 mol MSP in Eiswasser suspendiert und mit uberschQssigem Natriumnitrit und Salz- 
saure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert. Dazu wurde die Clevesau- 
re-7 Losung gegeben, wobei der pH-Wert unter 2 gehalten wurde. 

3) Die in der Schritt 2) erhaltene Reaktionsmischung mit uberschQssigem Natriumnitrit 
und Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert und zu dem in 
Schritt 1) erhaltenen Produkt gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 gew.- 
%iger Natronlauge zwischen 5 und 8 gehalten und 1 Stunde nachgerQhrt. Der Farbstoff 
wurde durch Zugabe von NaCI ausgefallt und abgesaugt. 

In zu Beispiel 27 analoger Weise konnen die Farbstoffe der allgemeinen Formel 
A-N=N-Napht 1 -N=N-Napht 2 -N=N-Dk erhalten werden (= Farbstoffe der allgemeinen 
Formel I mit p = m = 1 , P = Napht 1 , Kk 1 = Napht 2 ), worin Dk fur einen von den Diazo- 
komponenten DK1 bis DK83 abgeleiteten Rest steht, Napht 1 fur einen der bivalenten 
Reste 11-1, II-3, II-5, II-7, II-9, 11-11, 11-13, 11-15 oder 11-16 steht, Napht 2 Or einen der biva- 
lenten Reste II-2, II-4, II-6, II-8, 11-10, 11-12 oder 11-14 steht und A einen der Reste A1 
bis A12 bedeutet. Die Kuppiung des Restes A-N=N-Napht 1 -N=N- erfolgt in ortho- 
Position zur Hydroxygruppe in Napht 2 . 
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Beispiel 28a: 




1) 1 mol H-Saure wurde in 25 gew.-%iger Natronlauge gelost, mit uberschussigem 
Natriumnitrit und Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert. 1 mol 
Resorcin wurde in 50 gew.-%iger Natronlauge bei einem pH-Wert >12 gelost. Zu die- 
ser LSsling wurde die diazotierte H-Saure innerhalb von 30 min bei einer Temperatur 
von unter 10°C zugetropft, wobei man durch Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge 
den pH-Wert oberhalb 9 hielt. 

2) 1 mol 4,6-Dinitro-2-aminophenol wurde bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C 
mit uberschussigem Natriumnitrit und Salzsaure diazotiert und zu der in Schritt 1) er- 
haltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 gew.- 
%iger Natronlauge zwischen 3 und 8 gehalten. 

3) 1 mol Clevesaure-7 wurde in 25 gew.-%iger Natronlauge gelost. Gleichzeitig wurde 
1 mol MSP im Eiswasser suspendiert und mit Qberschussigem Natriumnitrit und Salz- 
saure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert und anschlieftend zu der 
Clevesaure-7 Losung gegeben, wobei der pH-Wert unter 2 gehalten wurde. 

4) Die in Schritt 3) erhaltene Reaktionsmischung wurde mit uberschGssigem Natrium- 
nitrit und Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert. Zu dieser 
Reaktionsmischung gab man die in Schritt 2) erhaltenen Reaktionsmischung. Der pH- 
Wert wurde durch Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 und 8 gehalten. 
Nach beendeter Umsetzung wurde 0,40-0,60 mol Eisen(lll)-sulfat zu der Reaktionsmi- 
schung gegeben und 1 Stunde nachgerQhrt. Der Farbstoff wurde durch Zugabe von 
NaCI ausgefallt und abgesaugt 

In zu Beispiel 28a analoger Weise konnen die Metallkomplexe von Farbstoffen der 
allgemeinen Formel A-N=N-Napht 1 -N=N-Napht 2 -N=N-Kk-N=N-Dk erhalten werden (= 
Farbstoffe der allgemeinen Formel XII mit p = n = 1, P = Napht 1 , R = Napht 2 ), worin Dk 
fur einen von den Diazokomponenten DK1 bis DK9, DK13, DK14, DK26, DK27, DK39 
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bis DK41 Oder DK58 abgeleiteten Rest steht, Napht 1 fur einen der bivalenten Reste II- 
1, II-3, II-5, II-7, II-9, 11-11, 11-13, 11-15 Oder 11-16 steht, Napht 2 fur einen der bivalenten 
Reste II-2, II-4, II-6, II-8, 11-10, 11-12 oder 11-14 steht, Kk fur einen von Kk2, Kk3, Kk49 
Oder Kk50 abgeleiteten bivalenten Rest steht und A einen der Reste A1 bis A12 bedeu- 
5 tet. Die Kupplung des Restes A-N=N-Napht 1 -N=N- erfolgt in ortho-Position zur Hydro- 
xygruppe in Napht 2 . 

Beispiel 28b: 

10 Die Umsetzung erfolgte nach der in Beispiel 28a beschriebenen Methode mit dem Un- 
terschied, dass keine Umsetzung mit Eisensalzen folgte. 



20 



In zu Beispiel 28b analoger Weise konnen die Farbstoffe der allgemeinen Formel 
A-N=N-Napht 1 -N=N-Napht 2 -N=N-Kk-N=N-Dk erhaiten werden (= Farbstoffe der allge- 
meinen Formel XII mit p = n = 1 , P = Napht 1 , R = Napht 2 ), worin Dk fur einen von den 
Diazokomponenten DK1 bis DK83 oder fur einen von A1 bis A12 abgeleiteten Rest 
steht, Napht 1 fur einen der bivalenten Reste 11-1, II-3, II-5, II-7, II-9, 11-11, 11-13, 11-15 
oder 11-16 steht, Napht 2 fur einen der bivalenten Reste ll-2, II-4, II-6, II-8, 11-10, 11-12 
oder 11-14 steht, Kk fQr einen von Kk2, Kk3, Kk5, Kk6, Kk14, Kk15, Kk16, Kk49 oder 
Kk50 abgeleiteten bivalenten Rest steht und A einen der Reste A1 bis A12 bedeutet. 
Die Kupplung des Restes A-N=N-Napht 1 -N=N- erfolgt in ortho-Position zur Hydro- 
xygruppe in Napht 2 . 



25 



Beispiel 29a: 
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1) 1 mol 4,6-Dinitro-2-aminophenol wurde bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C 
mit uberschQssigem Natriumnitrit und Salzsaure diazotiert. 1 mol Resorcin wurde in 50 
30 gew.-%iger Natronlauge bei einem pH-Wert >12 gelost und zu dieser Losung wurde 
das diazotierte 4,6-Dinitro-2-aminophenol innerhalb von 30 min bei einer Temperatur 
von unter 10°C zugetropft wobei man durch Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge 
den pH-Wert oberhalb 9 hielt. 
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2) 1 mol H-Saure wurde in 25 gew.-%iger Natronlauge gelost, mit uberschussigem 
Natriumnitrit und Salzsaure bei pH<1 und einerTemperatur von 0-5°C diazotiert und zu 
der in Schritt 1) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch 
Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 und 8 gehalten. 

3) 1 mol Clevesaure-7 wurde in 25 gew.-%iger Natronlauge gelost. Gleichzeitig wurde 
1 mol MSP im Eiswasser suspendiert und mit uberschussigem Natriumnitrit und Salz- 
saure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert und anschliefiend zu der 
CIevesaure-7 Losung gegeben, wobei der pH-Wert unter 2 gehalten wurde. 

4) Die in Schritt 3) erhaltene Reaktionsmischung wurde mit OberschOssigem Natrium- 
nitrit und Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert. Zu dieser 
Reaktionsmischung gab man die in Schritt 2) erhaltenen Reaktionsmischung. Der pH- 
Wert wurde durch Zugabe von 10 gew -%iger Natronlauge zwischen 3 und 8 gehalten. 
Nach beendeter Umsetzung wurde 0,40-0,60 mol Eisen(lll)-sulfat zu der Reaktionsmi- 
schung gegeben und 1 Stunde nachgeruhrt. Der Farbstoff wurde durch Zugabe von 
NaCI ausgefallt und abgesaugt 

In zu Beispiel 29a analoger Weise konnen die Metallkomplexe von Farbstoffen der 
20 allgemeinen Formel A-N=N-Napht 1 -N=N-Napht 2 -N=N-Kk-N=N-Dk erhalten werden (= 
Farbstoffe der allgemeinen Formel XII mit p = n = 1, P = Napht 1 , R = Napht 2 ), worin Dk 
fDr einen von den Diazokomponenten DK1 bis DK9, DK13, DK14, DK26, DK27, DK39 
bis DK41 oder DK58 abgeieiteten Rest steht, Napht 1 fQr einen der bivalenten Reste II- 
1, II-3, II-5, II-7, II-9, 11-11, 11-13, 11-15 oder 11-16 steht, Napht 2 fur einen der bivalenten 
25 Reste II-2, II-4, II-6, II-8, 11-10, 11-12 oder 11-14 steht, Kk fur einen von Kk2, Kk3, Kk49 
oder Kk50 abgeieiteten bivalenten Rest steht und A einen der Reste A1 bis A12 bedeu- 
tet Die Kupplung des Restes A-N=N-Napht 1 -N=N- erfolgt in ortho-Position zur Hydro- 
xygruppe in Napht 2 . 



0 Beispiel 29b: 

Die Umsetzung erfolgte nach der in Beispiel 29a beschriebenen Methode mit dem Un- 
terschied, dass keine Umsetzung mit Eisensalzen folgte. 

35 In zu Beispiel 29b analoger Weise konnen die Farbstoffe der allgemeinen Formel 

A-N=N-Napht 1 -N=N-Napht 2 -N=N-Kk-N=N-Dk erhalten werden (= Farbstoffe der allge- 
meinen Formel XII mit p = n = 1, P = Napht 1 , R = Napht 2 ), worin Dk fur einen von den 
Diazokomponenten DK1 bis DK83 oder fur einen von A1 bis A12 abgeieiteten Rest 
steht, Napht 1 fur einen der bivalenten Reste 11-1, II-3, II-5, II-7, II-9, 11-11, 11-13, 11-15 

40 oder 11-16 steht, Napht 2 fur einen der bivalenten Reste II-2, II-4, II-6, II-8, 11-10, 11-12 
oder 11-14 steht, Kk fur einen von Kk2, Kk3, Kk5, Kk6, Kk14, Kk15, Kk16, Kk49 oder 
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Kk50 abgeleiteten bivalenten Rest steht und A einen der Reste A1 bis A12 bedeutet. 
Die Kupplung des Restes A-N=N-Napht 1 -N=N- erfolgt in ortho-Position zur Hydro- 
xygruppe in Napht 2 . 



Beispiel 30: 




so 3 h 



1) 1 mol 4,4-Diaminodiphenylsulfamid wurde mit uberschussigem Natriumnitrit und 
Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C tetrazotiert. 1 mol H-Saure wurde 
in 25 gew.-%iger Natronlauge gelost und zu der Reaktionsmischung des tetrazotierten 
4,4-Diaminodiphenylsulfamids zugetropft. Der pH-Wert wurde unter 3 gehalten. 

2) 1 mol p-Nitroanilin wurde in 21 gew.-%iger Salzsaure gelost, danach mit uberschus- 
sigem Natriumnitrit bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert und zu der in 
Schritt 1) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe 
von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 und 8 gehalten. 

3) 1 mol MSP wurde im Eiswasser suspendiert und mit QberschQssigem Natriumnitrit 
und Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert. 1 mol K-Saure 
wurde in 25 gew.-%iger Natronlauge gelost und zu der diazotierten MSP gegeben. Der 
pH-Wert wurde unter 2 gehalten. 

4) Das in Schritt 3) erhaltene Produkt wurde zu der in Schritt 2) erhaltenen Reaktions- 
mischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge 
zwischen 3-8 gehalten. Nach beendeter Umsetzung wurde der Farbstoff durch Zugabe 
von NaCI ausgefalit und abgesaugt. 

In zu Beispiel 30 analoger Weise konnen die Farbstoffe der allgemeinen Formel 
Dk 1 -N=N-Napht 1 -N=N-Tk-N=N-Napht 2 -N==N-Dk 2 bzw. deren Metallkomplexe erhalten 
werden (= Farbstoffe der allgemeinen Formel IV), worin Dk 1 und Dk 2 jeweils fQr einen 
von den Diazokomponenten DK1 bis DK83 oder fur einen von A1 bis A12 abgeleiteten 
Rest stehen, wobei wenigstens einer der Reste Dk 1 oder Dk 2 fur einen Rest der Formel 
A steht, Napht 1 und Napht 2 jeweils fur einen der bivalenten Reste II-2, II-4, II-6, II-8, II- 
10, 11-12 oder 11-14 stehen und Tk fur einen bivalenten, von Tk1 bis Tk20 abgeleiteten 
Rest steht. Die Kupplung der Reste Dk 1 -N=N- erfolgt in ortho-Position zur Hydro- 
xygruppe in Napht 1 und die Kupplung der Reste Dk 2 -N=N-erfolgt in ortho-Position zur 
Aminogruppe in Napht 2 . 
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Beispiel 31: 




so 3 h 



1) 1 mol p-Nitroanilin wurde in 21 gew.-%iger Salzsaure gelost und danach mit iiber- 
schlissigem Natriumnitrit bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert. Hierzu 
gab man 1-mol H-Saure, wobei der pH-Wert unter 2 gehalten wurde. 

2) 1 mol 4,4-Diaminodiphenylsulfamid wurde mit uberschussigem Natriumnitrit und 
Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C tetrazotiert und zu der in Schritt 
1) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 
gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 und 8 gehalten. 

3) 1 mol MSP wurde in Eiswasser suspendiert und mit Dberschussigem Natriumnitrit 
und Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert. 1 mol K-Saure 
wurde in 25 gew.-%iger Natronlauge gelost und zu der Losung des diazotierten MSP 
gegeben. Der pH-Wert wurde unter 2 gehalten. 

4) Die in Schritt 3) erhaltene Reaktionsmischung wurde in die in Schritt 2) erhaltenen 
Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 gew.-%iger 
Natronlauge zwischen 3-8 gehalten. Nach beendeter Umsetzung wurde der Farbstoff 
durch Zugabe von NaCI ausgefallt und abgesaugt. 

In zu Beispiel 31 analoger Weise konnen die Farbstoffe der allgemeinen Formel 
Dk 1 -N=N-Napht 1 -N=N-Tk-N=N-Napht 2 -N=N-Dk 2 bzw. deren Metallkomplexe erhalten 
werden (= Farbstoffe der allgemeinen Formel IV), worin Dk 1 und Dk 2 jeweils fOr einen 
von den Diazokomponenten DK1 bis DK83 oder fur einen von A1 bis A12 abgeleiteten 
Rest stehen, wobei wenigstens einer der Reste Dk 1 oder Dk 2 fGr einen Rest der Formel 
A steht, Napht 1 und Napht 2 jeweils fOr einen der bivalenten Reste II-2, II-4, II-6, II-8, II- 
10, 11-12 oder 11-14 stehen und Tk fur einen bivalenten, von Tk1 bis Tk20 abgeleiteten 
Rest steht. Die Kopplung der Reste Dk 1 -N=N- und Dk 2 -N=N- erfolgt jeweils in ortho- 
Position zur Aminogruppe in Napht 1 bzw. Napht 2 . 
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Beispiel 32: 




1 mol 4 l 6-Dinitro-2-aminophenol wurde mit uberschussigem Natriumnitrit und Salzsau- 
re bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert und mit 1 mol 4-((i- 
SuIfatoethylsulfonyl)pyrazolsaure-2 gekuppelt (Kk44). Der pH-Wert wurde zwischen 2 ■ 
und 7 gehalten. Nach beendeter Kuppiung wurde 0,20-0,30 mol Chrom(lll)-sulfat zu 
der Reaktionsmischung gegeben und 1 Stunde nachgeruhrt. Anschliefiend wurde die 
Reaktionsmischung bei 40°C eingedampft. 

In zu Beispiel 32 analoger Weise kannen die Metallkomplexe von Farbstoffen der all- 
gemeinen Formel Dk-N=N-Pyr-A erhalten werden (= Farbstoffe der allgemeinen For- 
mel XIII), worin Dk fur einen von den Diazokomponenten DK1 bis DK9, DK13, DK14, 
DK26, DK27, DK39 bis DK41 oder DK58 abgeleiteten Rest steht, Pyr fQr 5-Hydroxy-3- 
methylpyrazol-1 ,4-diyl oder fOr 5-Hydroxy-3-carboxypyrazol-1 ,4-diyl steht und A einen 
der Reste A1 bis A12 bedeutet, der uber den Stickstoff von Pyr gebunden ist 

Beispiel 33: 

Die Umsetzung erfoigte nach der in Beispiel 32 beschriebenen Methode mit dem Un- 
terschied, dass keine Umsetzung mit Chromsalzen folgte. 

In zu Beispiel 33 analoger Weise konnen die Farbstoffe der allgemeinen Formel 
Dk-N=N-Pyr-A erhalten werden (= Farbstoffe der allgemeinen Formel XIII), worin Dk fOr 
einen von den Diazokomponenten DK1 bis DK83 abgeleiteten Rest steht, Pyr fiir 5- 
Hydroxy-3-methy!pyrazoM ,4-diyl oder fur 5-Hydroxy-3-carboxypyrazol-1 ,4-diyl steht 
und A einen der Reste A1 bis A1 2 bedeutet, der uber den Stickstoff von Pyr gebunden 
ist. 

Beispiel 34a: 
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o— Fe 



1) 1 mol 5-Nitro-2-aminophenol wurde bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C mit 
uberschussigem Natriumnitrit und Salzsaure diazotiert. 1 mol Resorcin wurde in 50 

5 gew.-%iger Natroniauge bei einem pH-Wert >12 gelost und zu dieser Losung wurde 
die diazotierte 5-Nitro-2-aminophenol innerhaib von 30 min bei einer Temperatur von 
unter 10°C zugetropft, wobei man durch Zugabe von 10 gew.-%iger Natroniauge den 
pH-Wert oberhalb 9 hielt. 

2) 1 mol MSP wurde in Eiswasser suspendiert, mit uberschQssigem Natriumnitrit und 
Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert, und zu der in Schritt 1) 
erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 
gew.-%iger Natroniauge zwischen 3 und 8 gehalten. Nach beendeter Umsetzung wur- 
de 0,40-0,60 mol Eisen(III)-sulfat zu der Reaktionsmischung gegeben und 1 Stunde 

15 nachgeruhrt. Der Farbstoff wurde durch Zugabe von NaCI ausgefallt und abgesaugt. 

Beispiel 35a: 

Die Umsetzung erfolgte nach der in Beispiel 34a beschriebenen Methode mit dem Un- 
20 terschied, dass keine Umsetzung mit Eisensalzen folgte. 



Beispiel 36: 




o— Fe 



25 

1) 1 mol MSP wurde bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C mit Qberschussigem 
Natriumnitrit und Salzsaure diazotiert. 1 mol Resorcin wurde in 50 gew.-%iger Natron- 
iauge gelost und zu dieser Losung wurde die diazotierte MSP innerhaib von 30 min bei 
einer Temperatur von unter 10°C zugetropft wobei man durch Zugabe von 10 gew.- 

30 %iger Natroniauge den pH-Wert zwischen 3 und 8 hielt. 

2) 1 mol 5-Nitro-2-aminophenol wurde im Eiswasser suspendiert, mit uberschussigem 
Natriumnitrit und Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert und zu 
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der in Schritt 1) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch 
Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 und 8 gehalten. Nach beendeter 
Umsetzung wurde 0,40-0,60 mol Eisen(lll)-sulfat zu der Reaktionsmischung gegeben 
und 1 Stunde nachgeruhrt. Der Farbstoff wurde durch Zugabe von NaCI ausgefallt und 
5 abgesaugt. 



Beispiel 37: 

Die Umsetzung erfolgte nach der in Beispiel 36 beschriebenen Methode mit dem Un- 
1 0 terschied, dass keine Umsetzung mit Eisensalzen folgte. 

In zu den Beispielen 34a und 36 analoger Weise konnen die Metallkomplexe von Farb- 
stoffen der allgemeinen Formel Dk-N=N-Kk-N=N-A erhalten werden (= Farbstoffe der 
allgemeinen Formel I mit p = 0 und m = 1), worin Dk fOr einen von den Diazokompo- 
nenten DK1 bis DK9, DK13, DK14, DK26, DK27, DK39 bis DK41 Oder DK58 abgeleite- 
ten Rest steht, Kk fur einen von Kk2, Kk3. Kk49 oder Kk50 abgeleiteten bivalenten 
Rest steht und A einen der Reste A1 bis A12 bedeutet. Beispiele hierfur sind in der 
Tabelle 8 angegeben. 

20 Tabelle 8 



Beispiel Nr. 


Dk 


Kk 


A 


Metall 


34a 


DK1 


Kk3 


A1 


Fe 


34b 


DK2 


Kk3 


A1 


Fe 


34c 


DK3 


Kk3 


A1 


Fe 


34d 


DK4 


Kk3 


A1 


Fe 


34e 


DK4 


Kk3 


A1 


Fe 


34f 


DK5 


Kk3 


A1 


Fe 


34g 


DK6 


Kk3 


A1 


Fe 


34h 


DK7 


Kk3 


A1 


Fe 


34i 


DK8 


Kk3 


A1 


Fe 


34j 


DK9 


Kk3 


A1 


Fe 


34k 


DK13 


Kk3 


A1 


Fe 


34I 


DK14 


Kk3 


A1 


Fe 


34m 


DK27 


Kk3 


A1 


Fe 


34n 


DK39 


Kk3 


A1 


Fe 


34o 


DK40 


Kk3 


A1 


Fe 


34p 


DK41 


Kk3 


A1 


Fe 


34q 


DK58 


Kk3 


A1 


Fe 


34r 


DK5 


Kk49 


A1 


Fe 
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beispiei Inf. 


nk 

L/r\ 


Kk 


A 


Metall 


34s 


Ur\o 


Kk^O 

V\i\\J\J 




Fe 


34t 


ui\o 




A1 ! 


Cr 


34u 


UlXO 


Kk4Q 
r\r\*+5? 


A1 


Co 


0*TV 


DK5 


Kk50 


A1 


Cr 


34z 


DK4 


Kk3 


A3 


Fe 


34aa 


DK5 


Kk3 


A6 


Fe 


34ab 


DK6 


Kk3 


A10 


Fe 


34ac 


DK7 


Kk3 


A11 


Fe 



in zu den Beispielen 35a und 37 analoger Weise konnen die Farbstoffe der allgemei- 
nen Formel Dk-N=N-Kk-N=N-A erhalten werden (= Farbstoffe der allgemeinen Formel I 
mit p = 0 und m = 1), worin Dk fur einen von den Diazokomponenten DK1 bis DK83 
abgeleiteten Rest steht, Kk fur einen von Kk2, Kk3, Kk49 oder Kk50 abgeleiteten biva- 
lenten Rest steht und A einen der Reste A1 bis A12 bedeutet. Beispiele hierfur sind in 
Tabelle 9 angegeben. 



Tabelle 9: 



Beispiei Nr. 


Dk 


Kk 


A 


35a 


DK1 


Kk3 


A1 


35b 


DK2 


Kk3 


A1 


35c 


DK3 


Kk3 


A1 


35d 


DK4 


Kk3 


A1 


35e 


DK5 


Kk3 


A1 


35f 


DK6 


Kk3 


A1 


35g 


DK7 


Kk3 


A1 


35h 


DK8 


Kk3 


A1 


35i 


DK9 


Kk3 


A1 


35j 


DK10 


KK3 


A1 


35k 


DK12 


KK3 


A1 


35I 


DK13 


Kk3 


A1 


35m 


DK14 


Kk3 


A1 


35n 


DK17 


Kk3 


A1 I 


35o 


DK27 


Kk3 


A1 


35p 


DK28 


Kk3 


A1 


35q 


DK32 


Kk3 


A1 


35r 


DK39 


Kk3 


A1 


35s 


DK40 


Kk3 


A1 


35t 


DK41 


Kk3 


A1 
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beispiei iMr. 


LJW 


Kk 


A 


35u 


Ur\4i£ 


r\I\0 




35v 


Ur\4o 


r\i\0 


A1 


35z 


ni//i7 


r\KO 


A1 


35aa 


ni/cQ 
UKoo 


r\i\0 


A1 


35ab 


DKo 




A1 


35ac 


ni/c 
DKo 


rvKOU 


A1 


35ad 


DK47 


r\K4y 


A1 


ooae 




Kk50 


A1 


35af 


DK4 


Kk3 


A4 


35ag 


DK5 


Kk3 


A7 


35ah 


DK6 


Kk3 


A9 


35ai 


DK7 


Kk3 


A12 



Beispiei 38a: 




o — Fe 



Methode A: 

1) 1 mol 4,6-Dinitro-2-aminophenol wurde bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C 
mit OberschOssigem Natriumnitrit und Salzsaure diazotiert. 1 mol Resorcin wurde in 50 
gew.-%iger Natronlauge bei einem pH-Wert >12 gelost und zu dieser L6sung wurde 
das diazotierte 4,6-Dinitro-2-aminophenol innerhalb von 30 min bei einer Temperatur 
> 10°C zugetropft wobei man durch Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge den pH- 
Wert oberhalb 9 hielt. 

2) 1 mol MSP wurde in Eiswasser suspendiert, mit OberschOssigem Natriumnitrit und 
Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert und anschliefcend zu 
der in Schritt 1) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch 
Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 und 8 gehalten. 

3) 1 mol p-Nitroanilin wurde in 21 gew.-%iger Salzsaure gelost, danach mit OberschOs- 
sigem Natriumnitrit bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert und zu der in 
Schritt 2) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe 
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von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 und 8 gehalten. Nach beendeter Umset- 
zung wurde 0,40-0,60 mol Eisen(ill)-sulfat zu der Reaktionsmischung gegeben und 1 h 
nachgeruhrt. Der Farbstoff wurde durch Zugabe von NaCI ausgefallt und abgesaugt. 

Methode B: 

1) 1 mol p-Nitroanilin wurde in 21 gew.-%iger Salzsaure gelost und danach mit uber- 
schussigem Natriumnitrit bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert. 1 mol 
Resorcin wurde in 50 gew.-%iger Natronlauge bei einem pH-Wert >12 gelost. Zu die- 
ser Losung wurde das diazotierte p-Nitroanilin innerhalb von 30 min bei einer Tempera- 
tur von unter 10°C zugetropft, wobei man durch Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlau- 
ge den pH-Wert oberhalb 9 hielt. 

2) 1 mol MSP wurde in Eiswasser suspendiert, mit QberschOssigem Natriumnitrit und 
Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert und anschliefcend zu 
der in Schritt 1) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch 
Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3-8 gehalten. 

3) 1 mol 4,6-Dinitro-2-aminophenol wurde bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C 
mit QberschOssigem Natriumnitrit und Salzsaure diazotiert und zu der in Schritt 2) er- 
haltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 gew.- 
%iger Natronlauge zwischen 3 und 8 gehalten. Nach beendeter Umsetzung wurde 
0,40-0,60 mol Eisen(lll)-sulfat zu der Reaktionsmischung gegeben und 1 Stunde 
nachgerQhrt. Der Farbstoff wurde durch Zugabe von NaCI ausgefallt und abgesaugt. 

Beispiel 39a: 

Die Umsetzung erfolgte nach der in Beispiel 38 beschriebenen Methode mit dem Un- 
terschied, dass keine Umsetzung mit Eisensalzen folgte. 

Beispiel 40a: 




Methode A: 



M/44135 



BASF Aktiengesellschaft 



20030337 



PF 0000055015-2 





93 

1) 1 mol p-Nitroanilin wurde in 21 gew.-%iger Salzsaure gelost, danach mit Qberschus- 
sigem Natriumnitrit bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert. 1 mol Resor- 
cin wurde in 50 gew.-%iger Natronlauge bei einem pH-Wert >12 gelost. Zu dieser L6- 
sung wurde das diazotierte p-Nitroanilin innerhalb von 30 min bei einer Temperatur von 

5 unter 1 0°C zugetropft, wobei man durch Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge den 
pH-Wert oberhalb 9 hielt. 

2) 1 mol 4,6-Dinitro-2-aminophenol wurde bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C 
mit QberschQssigem Natriumnitrit und Salzsaure diazotiert und anschlieliend zu der in 

10 Schritt 1) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe 
von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 und 8 gehalten. 

3) 1 mol MSP wurde in Eiswasser suspendiert, mit Oberschiissigem Natriumnitrit und 
Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert und zu der in Schritt 2) 
erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 
gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 und 8 gehalten. Nach beendeter Umsetzung wur- 
de 0,40-0,60 mol Eisen(lll)-sulfat zu der Reaktionsmischung gegeben und 1 Stunde 
nachgeruhrt. Der Farbstoff wurde durch Zugabe von NaCI ausgefallt und abgesaugt. 

20 Methode B: 

1) 1 mol MSP wurde im Eiswasser suspendiert, mit uberschussigem Natriumnitrit und 
Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert. 1 mol Resorcin wurde 
in 50 gew.-%iger Natronlauge gelost. Zu dieser Losung wurde das diazotierte MSP 
innerhalb von 30 min bei einer Temperatur von unter 10°C zugetropft wobei man durch 

25 Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge den pH-Wert zwischen 6 und 7 hielt. 

2) 1 mol 4,6-Dinitro-2-aminophenol wurde bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C 
mit OberschOssigem Natriumnitrit und Salzsaure diazotiert und anschlieliend zu der in 
Schritt 1) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe 

30 von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 und 8 gehalten. 

3) 1 mol p-Nitroanilin wurde in 21 gew.-%iger Salzsaure gelost, danach mit uberschus- 
sigem Natriumnitrit bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert und zu der in 
Schritt 2) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe 

35 von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3-8 gehalten. Nach beendeter Umsetzung 
wurde 0,40-0,60 mol Eisen(lll)-sulfat zu der Reaktionsmischung gegeben und 1 Stunde 
nachgeruhrt. Der Farbstoff wurde durch Zugabe von NaCI ausgefallt und abgesaugt. 



Beispiel 41a: 

40 
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Die Umsetzung erfolgte nach den in Beispiel 40 beschriebenen Methoden mit dem 
Unterschied, dass keine Umsetzung mit Eisensalzen folgte. 

In zu den Beispielen 38a und 40a analoger Weise konnen die Metallkomplexe von 

Dk~N=N— Kk— N=N-Dk 2 
Farbstoffen der allgemeinen Formel N=N-A erhalten werden (= Farb- 

stoffe der allgemeinen Formel I mit p = 0 und m = 2), worin Dk 1 und Dk 2 jeweils fur ei- 
nen von den Diazokomponenten DK1 bis DK83 abgeleiteten Rest stehen, wobei we- 
nigstens einer der Reste Dk 1 oder Dk 2 fur einen von den Diazokomponenten DK1 bis 
DK9, DK13, DK14, DK26, DK27, DK39 bis DK41 oder DK58 abgeleiteten Rest steht, 
Kk fur einen von Kk2 oder Kk3 abgeleiteten trivalenten Rest steht und A einen der Res- 
te A1 bis A12 bedeutet. Beispiele hierfur sind in Tabelle 10 angegeben. 



TabellelO 



Beispiel Nr. 


rib 1 
UK 


l\K 


UK 


A 


Me 


38a 


DK1 




Ur\17 




re 


38b 


DM 


r\r\o 


ni/'i: 


AT 


re 


38c 


Urv. i 


i\l\o 


u 


AT 


re 


O O *4 

OOU 




i\?\o 




A-1 
A 1 


Co 

re 


QOp 
uoc 


DK4 


KK3 


DK17 


A1 


Cu 


38f 


DK4 


KK3 


DK12 


A1 


Co 


38g 


DK4 


KK3 


DK56 


A1 


Cr 


38h 


DK5 


KK3 


DK9 


A1 


Fe 


381 


DK5 


KK3 


DK10 


A1 


Fe 


38j 


DK5 


KK3 


DK12 


A1 


Fe 


38k 


DK5 


KK3 


DK17 


A1 


Fe 


381 


DK5 


KK3 


DK19 


A1 


Fe 


38m 


DK5 


KK3 


DK27 


A1 


Fe 


38n 


DK5 


KK3 


DK28 


A1 


Fe 


38o 


DK5 


KK3 


DK30 


A1 


Fe 


38p 


DK5 


KK3 


DK32 


A1 


Fe 


38q 


DK5 


KK3 


DK35 


A1 


Fe 


38r 


DK5 


KK3 


DK41 


A1 


Fe 


38s 


DK5 


KK3 


DK46 


A1 


Fe 


38t 


DK5 


KK3 


DK47 


A1 


Fe 


38u 


DK5 


KK3 


DK58 


A1 


Fe 


38v 


DK5 


KK3 


DK12 


A5 


Fe 


38z 


DK5 


KK3 


DK17 


A9 


Fe 


40a 


DK1 


KK3 


DK17 


A1 


Fe 



M/44135 



BASF Aktiengesellschaft 20030337 PF 0000055015-2 



95 



Beispiel Nr. 


Dk 1 


Kk 


Dk 2 


A 


Me 


40b 


DK1 


KK3 


DK5 


A1 


Fe 


40c 


DK1 


KK3 


DK10 


A1 


Fe 


40d 


DK2 


KK3 


DK17 


A1 


Fe 


40e 


DK4 


KK3 


DK17 


A1 


Cu 


40f 


DK4 


KK3 


DK12 


A1 


Co 


40g 


DK4 


KK3 


DK56 


A1 


Cr 


40h 


DK5 


KK3 


DK9 


A1 


Fe 


40i 


DK5 


KK3 


DK10 


A1 


Fe 


40j 


DK5 


KK3 


DK12 


A1 


Fe 


40k 


DK5 


• KK3 


DK17 


A1 


Fe 


40I 


DK5 


KK3 


DK19 


A1 


Fe 


40m 


DK5 


KK3 


DK27 


A1 


Fe 


40n 


DK5 


KK3 


DK28 


A1 


Fe 


40o 


DK5 


KK3 


DK30 


A1 


Fe 


40p 


DK5 


KK3 


DK32 


A1 


Fe 


40q 


DK5 


KK3 


DK35 


A1 


Fe 


40r 


DK5 


KK3 


DK41 


A1 


Fe 


40s 


DK5 


KK3 


DK46 


A1 


Fe 


40t 


DK5 


KK3 


DK47 


A1 


Fe 


40u 


DK5 


KK3 


DK58 


A1 


Fe 


40v 


DK5 


KK3 


DK12 


A4 


Fe 


40z 


DK5 


KK3 


DK17 


A11 


Fe 



In zu den Beispielen 39a und 41a analoger Weise konnen die Farbstoffe der allgemei- 

Dk— N=N-Kk-N=N-Dk 2 
nen Formel N=N-A erhalten werden (= Farbstoffe der allgemeinen 

Formel I mit p = 0 und m = 2), worin Dk 1 und Dk 2 jeweils fur einen von den Diazokom- 
ponenten DK1 bis DK83 abgeleiteten Rest stehen, Kk fur einen von Kk2, Kk3 Oder Kk5 
abgeleiteten trivalenten Rest steht und A einen der Reste A1 bis A12 bedeutet. Bei- 
spiele hierfur sind in der Tabelle 11 angegeben. 



TabelleU: 



Beispiel Nr. 


Dk 1 


Kk 


Dk 2 


A 


39a 


DK1 


KK3 


DK17 


A1 


39b 


DK1 


KK3 


DK5 


A1 


39c 


DK1 


KK3 


DK10 


A1 
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Beispiel Nr. 


Dk 1 


Kk 


Dk 2 


A 


39d 


DK2 


KK3 


DK17 


A1 


39e 


DK4 


KK3 


DK17 


A1 


39f 


DK4 


KK3 


DK12 


A1 


39g 


DK4 


KK3 


DK56 


A1 


39h 


DK5 


KK3 


DK9 


A1 


39i 


DK5 


KK3 


DK10 


A1 


39j 


DK5 


KK3 


DK12 


A1 


39k 


DK5 


KK3 


DK17 


A1 


39I 


DK5 


KK3 


DK19 


A1 


39m 


DK5 


KK3 


DK27 


A1 


39n 


DK5 


KK3 


DK28 


A1 


39o 


DK5 


KK3 


DK30 


A1 


39p 


DK5 


KK3 


DK32 


A1 


39q 


DK5 


KK3 


DK35 


A1 


39r 


DK5 


KK3 


DK41 


A1 


39s 


DK5 


KK3 


DK46 


A1 


39t 


DK5 


KK3 


DK47 


A1 


39u 


DK5 


KK3 


DK58 


A1 


39v 


DK5 


KK3 


DK12 


A7 


39z 


DK5 


KK3 


DK17 


A12 


41a 


DK1 


KK3 


DK17 


A1 


41b 


DK1 


KK3 


DK5 


A1 


41c 


DK1 


KK3 


DK10 


A1 


41d 


DK2 


KK3 


DK17 


A1 


41e 


DK4 


KK3 


DK17 


A1 


41f 


DK4 


KK3 


DK12 


A1 


41g 


DK4 


KK3 


DK56 


A1 


41 h 


DK5 


KK3 


DK9 


A1 


41 i 


DK5 


KK3 


DK10 


A1 


41j 


DK5 


KK3 


DK12 


A1 


41k 


DK5 


KK3 


DK17 


A1 


411 


DK5 


KK3 


DK19 


A1 


41m 


DK5 


KK3 


DK27 


A1 


41 n 


DK5 


KK3 


DK28 


A1 


41 o 


DK5 


KK3 


DK30 


A1 


41p 


DK5 


KK3 


DK32 


A1 


41q 


DK5 


KK3 


DK35 


A1 


41 r 


DK5 


KK3 


DK41 


A1 


41s 


DK5 


KK3 


DK46 


A1 
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Beispiel Nr. 


Dk 1 


Kk 


Dk 2 


A 


41 1 


DK5 


KK3 


DK47 


A1 


41u 


DK5 


KK3 


DK58 


A1 



Beispiel 42a: 




Methode A: 

1 ) 1 mo! H-Saure wurde in 25 gew.-%iger Natronlauge gelost, mit Qberschussigem 
Natriumnitrit und Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert. 1 mol 
Resorcin wurde in 50 gew.-%iger Natronlauge bei einem pH-Wert >12 gelost. Zu die- 
ser Losung wurde die diazotierte H-Saure innerhalb von 30 min bei einer Temperatur 
von unter 10°C zugetropft, wobei man durch Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge 
den pH-Wert oberhalb 9 hielt. 

2) 1 mol 5-Nitro-2-aminophenol wurde in Eiswasser suspendiert, danach mit uber- 
schQssigem Natriumnitrit bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert und an- 
schliefiend zu der in Schritt 1) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert 
wurde durch Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 und 8 gehalten. 

3) 1 mol MSP wurde im Eiswasser suspendiert, mit OberschQssigem Natriumnitrit und 
Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert und zu der in Schritt 2) 
erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 
gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 und 8" gehalten. Nach beendeter Umsetzung wur- 
de 0,40-0,60 mol Eisen(lll)-sulfat zu der Reaktionsmischung gegeben und 1 Stunde 
nachgertihrt. Der Farbstoff wurde durch Zugabe von NaCI ausgefallt und abgesaugt. 

Methode B: 

1) 1 mol H-Saure wurde in 25 gew.-%iger Natronlauge gelost und mit 1 ,1-1,5 mol Ace- 
tanhydrid acetyliert. 

2) 1 mol MSP wurde im Eiswasser suspendiert und bei pH<1 und einer Temperatur 
von 0-5°C mit Qberschussigem Natriumnitrit und Salzsaure diazotiert und zu der in 
Schritt 1) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe 
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von Natrumkarbonat zwischen 4 und 7 gehalten. Nach beendeter Kupplung wurde der 
pH-Wert durch Zugabe von 21 gew.%iger Salzsaure unter 1 gestellt und die Reakti- 
onsmischung wurde auf 85-95°C erhitzt. Hierdurch wurde die Acetylgruppe abgespal- 
ten. 

5 

3) Das in Schritt 2) erhaltene Produkt wurde bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C 
mit uberschussigem Natriumnitrit und Salzsaure diazotiert und zu einer wassrigen L6- 
sung von 1 mol Resorcin gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 gew.~ 
%iger Natronlauge zwischen 3 und 8 gehaiten. 

0 

4) 1 mol 5-Nitro-2-aminophenol wurde in Eiswasser suspendiert, mit uberschussigem 
Natriumnitrit und Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert und zu 
der in Schritt 3) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch 
Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 und 8 gehalten. Nach beendeter 

5 Umsetzung wurde 0,40-0,60 mol Eisen(lll)-sulfat zu der Reaktionsmischung gegeben 
und 1 Stunde nachgeruhrt. Der Farbstoff wurde durch Zugabe von NaCI ausgefallt und 
abgesaugt. 

Beispiel 43a: 

!0 

Die Umsetzung erfolgte nach den in Beispiel 42a beschriebenen Methoden mit dem 
Unterschied, dass keine Umsetzung mit Eisensalzen folgte. 



Beispiel 44: 




ho 3 s 



1) 1 mol Clevesaure-7 wurde in 25 gew.-%iger Natronlauge gelost. Gleichzeitig wurde 
1 mol MSP im Eiswasser suspendiert und mit uberschussigem Natriumnitrit und Salz- 

30 saure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert und anschlieftend zu der 
Losung der Clevesaure-7 gegeben, wobei der pH-Wert unter 2 gehalten wurde. 

2) Der in Schritt 1) erhaltene Produkt wurde mit uberschussigem Natriumnitrit und 
Salzsaure bei pH < 1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert. AnschliefJend wurde 

35 das Reaktionsgemisch zu einer wassrigen Losung von 1 mol Resorcin zugegeben. Der 
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pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 und 8 gehal- 
ten. 

3) 1 mol 5-Nitro-2-aminophenol wurde in Eiswasser suspendiert, mit uberschQssigem 
Natriumnitrit und Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert und zu 
der in Schritt 2) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch 
Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 und 8 gehalten. Nach beendeter 
Umsetzung wurde 0,40-0,60 mol Eisen(lll)-sulfat zu der Reaktionsmischung gegeben 
und 1 Stunde nachgeruhrt. Der Farbstoff wurde durch Zugabe von NaCI ausgefallt und 
abgesaugt. 

Beispiel 45: 

Die Umsetzung erfolgte nach der in Beispiel 44 beschriebene Methode mit dem Unter- 
schied, dass keine Umsetzung mit Eisensalzen folgte. 



Beispiel 46a: 




Methode A: 

1) 1 mol MSP wurde in Eiswasser suspendiert, mit uberschQssigem Natriumnitrit und 
Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert. 1 mol Resorcin wurde 
in 50 gew.-%iger Natronlauge gelost. Zu dieser Losung wurde das diazotierte MSP 
innerhalb von 30 min bei einer Temperatur von unter 10°C zugetropft wobei man durch 
Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge den pH-Wert zwischen 6 und 8 htelt. 

2) 1 mol H-Saure wurde in 25 gew.-%iger Natronlauge gelost, mit uberschQssigem 
Natriumnitrit und Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert und zu 
der in Schritt 1) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch 
Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 und 8 gehalten. 

3) 1 mol 5-Nitro-2-aminophenoI wurde in Eiswasser suspendiert, danach mit Ober- 
schussigem Natriumnitrit bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert und an- 
schliefiend zu der in Schritt 3) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert 
wurde durch Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 und 8 gehalten. Nach 
beendeter Umsetzung wurde 0,40-0,60 mol Eisen(lll)-sulfatzu der Reaktionsmischung 
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gegeben und 1 Stunde nachgeruhrt. Der Farbstoff wurde durch Zugabe von NaCI aus- 
gefallt und abgesaugt 

Methode B: 

5 1) 1 mol MSP wurde in Eiswasser suspendiert, mit uberschussigem Natriumnitrit und 
Salzsaure bei pH<1 und einerTemperaturvon 0-5°C diazotiert. 1 mol Resorcin wurde 
in 50 gew.-%iger Natronlauge gelost. Hierzu wurde das diazotierte MSP innerhalb von 
30 min bei einer Temperatur von unter 10°C zugetropft, wobei man durch Zugabe von 
10 gew.-%iger Natronlauge den pH-Wert zwischen 6 und 8 hielt. 

10 

2) 1 mol H-Saure wurde in 25 gew.-%iger Natronlauge gelost und mit 1,1-1,5 mol Ace- 
tanhydrid acetyliert. 

3) 1 mol 5-Nitro-2-aminophenol wurde in Eiswasser suspendiert, danach mit Qber- 
5 schussigem Natriumnitrit bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert und zu 

der in Schritt 2) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch 
Zugabe von Natrumkarbonat zwischen 4 und 7 gehalten. Nach beendeter Kupplung 
wurde der pH-Wert durch Zugabe von 21 gew.%iger Salzsaure unter 1 gestellt und die 
Reaktionsmischung wurde auf 85-95°C erhitzt, wobei die Acetylgruppe abgespalten 
20 wurde. 

4) Das in Schritt 3) erhaltene Produkt wurde bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C 
mit Qberschussigem Natriumnitrit und Salzsaure diazotiert und zu der in Schritt 1 ) er- 
haltenen Reaktionsmischung gegeben Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge zwi- 

25 schen 3-8 gehalten. Nach beendeter Umsetzung wurde 0,40-0,60 mol Eisen(lll)-sulfat 
zu der Reaktionsmischung gegeben und 1 Stunde nachgeruhrt. Der Farbstoff wurde 
durch Zugabe von NaCI ausgefallt und abgesaugt. 

•I Beispiel 47a: 
0 

Die Umsetzung erfolgte nach den in Beispiel 46a beschriebenen Methoden mit dem 
Unterschied, dass keine Umsetzung mit Eisensalzen folgte. 

Beispiel 48: 

35 
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1) 1 Mol MSP wurde in Eiswasser suspendiert, mit QberschOssigem Natriumnitrit und 
Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert. 1 mol Resorcin wurde 
in 50 gew.-%iger Natronlauge gelost. Hierzu wurde die diazotierte MSP innerhalb von 

5 30 min bei einer Temperatur von unter 10°C zugetropft, wobei man durch Zugabe von 
10 gew.-%iger Natronlauge den pH-Wert zwischen 6 und 8 hielt 

2) 1 mol 5-Nitro-2-aminophenol wurde in Eiswasser suspendiert, mit QberschOssigem 
Natriumnitrit und Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert und zu 

10 einer 25 gew.-%iger Natronlauge Losung von 1 mol CIevesaure-7 zugegeben, wobei 
der pH-Wert unter 2 gehalten wurde. 

3) Das in Schritt 2) erhaltene Produkt wurde mit uberschussigem Natriumnitrit und 
Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert und anschliefiend wur- 

5 de zu der in Schritt 1 ) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde 
durch Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3-8 gehalten. Nach beendeter 
Umsetzung wurde der Farbstoff wurde durch Zugabe von NaCI ausgefallt und abge- 
saugt. 

20 In zu den Beispielen 42a, 44 und 46a analoger Weise konnen die Metallkomplexe von 
Farbstoffen der ailgemeinen Formel Dk 1 -N==N-Napht-N=N-Kk-N=N-Dk 2 erhalten werden 
(= Farbstoffe der ailgemeinen Formel I mit P = Napht, p = 1 und m = 1), worin Dk 1 und 
DK 2 entweder fOr einen von den Diazokomponenten DK1 bis DK9, DK13, DK14, DK26, 
DK27, DK39 bis DK41 oder DK58 oder fur einen von A1 bis A12 abgeleiteten Rest 

25 stehen, wobei wenigstens einer der Reste Dk 1 oder Dk 2 fur einen Rest der Formel A 
steht, Kk fQr einen von Kk2 oder Kk3 abgeleiteten bivalenten Rest steht und Napht ein 
bivalenter Rest der Formeln 11-1, II-3, II-5, II-7, II-9, 11-11, 11-13, 11-15 oder 11-16 ist. Bei- 

Ispiele hierfur sind in der Tabelle 12 angegeben. 

30 Tabelle 12 



Beispiel Nr. 


Dk 1 


Napht 


Kk 


Dk 2 


Me 


42a 


A1 


DK44 


Kk3 


DK1 


Fe 


42b 


A1 


DK44 


Kk3 


DK4 


Cu 


42c 


A1 


DK44 


Kk3 


DK5 


Fe 


42d 


A7 


DK44 


Kk3 


DK5 


Fe 


42e 


A1 


DK44 


Kk3 


DK40 


Fe 


42f 


A1 


DK44 


Kk3 


DK58 


Cr 


42g 


A1 


DK57 


Kk3 


DK5 


Fe 


42h 


DK1 


DK44 


Kk3 


A1 


Fe 


42i 


DK2 


DK44 


Kk3 


A1 


Fe 
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Beispiel Nr. 


Dk 1 


Napht 


Kk 


Dk 2 


Me 


42j 


DK4 


DK44 


Kk3 


A1 


Fe 


42k 


DK5 


DK44 


Kk3 


A1 


Fe 


42I 


DK27 


DK44 


Kk3 


A1 


Fe 


42m 


DK41 


DK44 


Kk3 


A1 


Fe 


42n 


A3 


DK44 


Kk3 


DK5 


Fe 


42o 


A9 


DK44 


Kk3 


DK40 


Fe 


46a 


DK1 


DK44 


Kk3 


A1 


Fe 


46b 


DK2 


DK44 


Kk3 


A1 


Fe 


46c 


DK4 


DK44 


Kk3 


A1 


re 


46d 


DK5 


DK44 


Kk3 


A1 


re 


46e 


DK27 


DK44 


Kk3 


A1 

r\ t 


re 


46f 


DK41 


DK44 


Kk3 


A1 


Pes 

re 


46a 


A1 


DK44 


Kk3 


LJf\ I 


re 


46h 


A1 


DK44 


Kk3 


DK4 


Pi i 

V-/U 


46i 


A1 


DK44 


Kk3 


DK5 


Fe 


46j 


A7 


DK44 


Kk3 


DK5 


Fe 


46k 


A1 


DK44 


Kk3 


DK40 


Fe 


46I 


A1 


DK44 


Kk3 


DK58 


Cr 


46m 


A1 


DK57 


Kk3 


DK5 


Fe 



In zu den Beispielen 43a, 45, 47a und 48 analoger Weise kannen die Farbstoffe der 
allgemeinen Formel Dk 1 -N=N-Napht-N=N-Kk-N=N-Dk 2 erhalten werden (= Farbstoffe 
der allgemeinen Formel I mit P = Napht, p = 1 und m = 1), worin Dk 1 und DK 2 fOr einen 
von den Diazokomponenten DK1 bis DK83 oder fur einen von A1 bis A12 abgeleiteten 
Rest stehen, wobei wenigstens einer der Reste Dk 1 oder Dk 2 fQr einen Rest der Formel 
A steht, Kk fur einen von Kk2, Kk3, Kk5, Kk49 oder Kk50 abgeleiteten bivalenten Rest 
steht und Napht ein bivalenter Rest der Formeln 11-1, II-3, II-5, II-7, II-9, 11-11, 11-13, Il- 
ls oder 11-16 ist. Beispiele hierfOr sind in Tabelle 13 angegeben. 

Tabelle 13 



Beispiel Nr. 


Dk 1 


Napht 


Kk 


Dk 2 


43a 


A1 


DK44 


Kk3 


DK1 


43b 


A1 


DK44 


Kk3 


DK4 


43 c 


A1 


DK44 


Kk3 


DK5 


43d 


A7 


DK44 


Kk3 


DK5 


43e 


A1 


DK44 


Kk3 


DK9 


43f 


A1 


DK44 


Kk3 


DK10 


43g 


A1 


DK44 


Kk3 


DK12 
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Beispiel Nr. 


Dk 1 


Napht 


Kk 


Dk 2 


43h 


A1 


DK44 


Kk3 


DK28 


43i 


A1 


DK44 


Kk3 


DK32 


43j 


A1 


DK44 


Kk3 


DK37 


43k 


A1 


DK44 


Kk3 


DK40 


43I 


A1 


DK44 


Kk3 


DK46 


43m 


A1 


DK44 


Kk3 


DK58 


43n 


A1 


DK57 


Kk3 


DK5 


43o 


DK1 


DK44 


Kk3 


A1 


43p 


DK2 


DK44 


Kk3 


A1 


43q 


DK4 


DK44 


Kk3 


A1 


43r 


DK5 


DK44 


Kk3 


A1 


43s 


DK8 


DK44 


Kk3 


A1 

#V 1 


43t 


DK10 


DK44 


Kk3 


A1 


43u 


DK12 


DK44 


Kk3 


A1 


43v 


DK17 


DK44 


Kk3 


A1 


43z 


DK27 


DK44 


Kk3 


A1 


43aa 


DK28 


DK44 


Kk3 


A1 


43ab 


DK32 


DK44 


Kk3 


A1 
f \ i 


43ae 


DK41 


DK44 


Kk3 


A1 


43ad 


DK46 


DK44 


Kk3 


A1 ! 


43ae 


DK47 


DK44 


Kk3 


A1 


43af 


DK28 


DK44 


Kk3 


A3 


43aa 


DK32 


DK45 


Kk3 


A7 


43ah 


DK41 


DK45 


Kk3 


A8 | 


43ai 


DK46 


DK45 


Kk3 


A11 


47a 


DK1 


DK44 


Kk3 


A1 


47b 


A1 


DK44 


Kk3 


DK4 


47c 


A1 


DK44 


Kk3 


DK5 


47d 


A7 


DK44 


Kk3 


DK5 


47e 


A1 


DK44 


Kk3 


DK9 


47f 


A1 


DK44 


Kk3 


DK10 


47g 


A1 


DK44 


Kk3 


DK12 


47h 


A1 


DK44 


Kk3 


DK28 


47i 


A1 


DK44 


Kk3 


DK32 


47j 


A1 


DK44 


Kk3 


DK37 


47k 


A1 


DK44 


Kk3 


DK40 


471 


A1 


DK44 


Kk3 


DK46 


47m 


A1 


DK44 


Kk3 


DK58 


47n 


A1 


DK57 


Kk3 


DK5 
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Beispiel Nr. 


Dk 1 


Napht 


Kk 


Dk 2 


47o 


A1 


DK44 


Kk3 


DK1 


47p 


DK2 


DK44 


Kk3 


A1 


47q 


DK4 


DK44 


Kk3 


A1 


47r 


DK5 


DK44 


Kk3 


A1 


47s 


DK8 


DK44 


Kk3 


A1 


47t 


DK10 


DK44 


Kk3 


A1 


47u 


DK12 


DK44 


Kk3 


A1 


47v 


DK17 


DK44 


Kk3 


A1 


47z 


DK27 


DK44 


Kk3 


A1 


47aa 


DK28 


DK44 ! 


Kk3 


A1 


47ab 


DK32 


DK44 


Kk3 


A1 


47ac 


DK41 


DK44 


Kk3 


A1 


47ad 


DK46 


DK44 


Kk3 


A1 


47ae 


DK47 


DK44 


Kk3 


A1 


47af 


DK28 


DK44 


Kk3 


A2 


47ag 


DK32 


DK45 


Kk3 


A6 


47ah 


DK41 


DK45 


Kk3 


A9 | 


47ai 


DK46 


DK45 


Kk3 


A10 | 



Beispiel 49a: 




i 5 

f 1)1 mol 4,4 , -Diaminobiphenyl-3,3 , -Dicarbonsaure wurde mit uberschOssigem Natrium- 
nitrit und Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C tetrazotiert und mit 1 
mol Salycilsaure bei einem pH-Wert von 5 bis 1 1 umgesetzt. 

10 2) 1 mol Resorcin wurde in 50 gew.-%iger Natronlauge bei einem pH-Wert >12 gelost. 
Zu dieser Losung wurde das in Schritt 1) erhaltene Reaktionsprodukt innerhalb von 30 
min bei einer Temperatur von unter 10°C zugetropft, wobei man durch Zugabe von 10 
gew.-%iger Natronlauge den pH-Wert oberhalb 9 hielt. 

15 3) 1 Mol MSP wurde in Eiswasser suspendiert, mit uberschOssigem Natriumnitrit und 
Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert. AnschliefJend wurde 
der diazotierte MSP zu der in Schritt 2) erhaltenen Reaktionsmischung gegeben wobei 
man durch Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge den pH-Wert zwischen 5 und 8 
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hielt. Nach beendeter Umsetzung wurde 1 mol Kupfer(ll)-sulfatzu der Reaktionsmi- 
schung gegeben und 1 Stunde bei 70°C nachgerOhrt. Der Farbstoff wurde durch Zuga- 
be von NaCI ausgefallt und abgesaugt 

5 Beispiel 50a: 

Die Umsetzung erfolgte nach der in Beispiel 49a beschriebenen Methode mit dem Un- 
terschied, dass keine Umsetzung mit Kupfersalzen folgte. 

10 Beispiel 51: 




HOOC 



1) 1 mol 4,4-Diaminobenzanilid wurde mit uberschussigem Natriumnitrit und Salzsaure 
15 bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C tetrazotiert und mit 1 mol Salycilsaure bei 

einem pH-Wert von 5-1 1 umgesetzt. 

2) 1 Mol MSP wurde in Eiswasser suspendiert, mit Qberschussigem Natriumnitrit und 
Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert. 1 mol Resorcin wurde 

20 in 50 gew.-%iger Natronlauge gelost. Hierzu wurde die diazotierte MSP innerhalb von 
30 min bei einer Temperatur von unter 10°C zugetropft, wobei man durch Zugabe von 
10 gew.-%iger Natronlauge den pH-Wert zwischen 6 und 8 hielt. 

• 3) Das in Schritt 2) erhaltene Produkt wurde zu der in Schritt 1) erhaltenen Reaktions- 
5 mischung gegeben, wobei man durch Zugabe von 10 gew.~%iger Natronlauge den pH- 
Wert zwischen 5 und 8 hielt. Nach beendeter Umsetzung wurde der Farbstoff durch 
Zugabe von NaCI ausgefallt und abgesaugt. 

In zu den Beispielen 49a, 50a und 51 analoger Weise konnen die Farbstoffe der allge- 
30 meinen Formel Kk 3 -N=N-Tk-N=N-Kk 1 -N=N-A und deren Metallkomplexe erhalten wer- 
den (= Farbstoffe der allgemeinen Formel XIV), worin Kk 3 fur einen von den Kupp- 
lungskomponenten Kk1 bis Kk48 oder Kk51 bis Kk67 abgeleiteten Rest oder fur Dk42 
bis Dk83 steht, Tk fur einen von TK1 bis Tk20 abgeleiteten bivalenten Rest steht, Kk 1 
fOr einen von Kk2, Kk3, Kk5, Kk49 oder Kk50 abgeleiteten bivalenten Rest steht und A 
35 einen der Reste A1 bis A12 bedeutet. Beispiele hierfur sind in Tabelle 14 angegeben. 
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Tabelle 14: 



Beispiel Nr. 


Kk 3 


Tk 


Kk 1 


A 


Me 


49a 


Kk1 


Tk11 


Kk3 


A1 


Cu 


49b 


Kk40 


Tk11 


Kk3 


A1 


Cu 


49c 


Dk46 


Tk8 


Kk3 


A1 


Cu 


50a 


DK44 


Tk16 


Kk3 


A1 




50b 


DK44 


Tk18 


Kk3 


A1 




50c 


Kk39 


Tk18 


Kk3 


A1 





Beispiel 52a: 




1) 2 mol H-Saure wurde in 25 gew.-%iger Natronlauge gelost, mit uberschussigem 
Natriumnitrit und SalzsSure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert und zu 
einer wassrigen Losung von 1 mol 3,3'-Dihydroxydiphenylamin gegeben. Der pH-Wert 
wurde durch Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 und 10 gehalten. 

2) 2 mol MSP wurde in Eiswasser suspendiert, mit OberschOssigem Natriumnitrit und 
SalzsSure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert und zu der in Schritt 1) 
erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 
gew.-%iger Natronlauge zwischen 3-8 gehalten. Nach beendeter Umsetzung wurde 
der Farbstoff durch Zugabe von NaCI ausgefallt und abgesaugt. 

In zu Beispiel 52a analoger Weise konnen die Farbstoffe der allgemeinen Formel 
20 Dk 1 -N=N-P-N=N-Kk 1 -N=N-R-N=N-Dk 2 und deren Metallkomplexe erhalten werden 
(Farbstoffe der allgemeinen Formel XV), worin Dk 1 und DK 2 fur einen von den Diazo- 
komponenten DK1 bis DK83 Oder fur einen von A1 bis A12 abgeleiteten Rest stehen, 
wobei wenigstens einer der Reste Dk 1 oder Dk 2 fur einen Rest der Formel A steht, Kk 
fur einen von Kk2, Kk3, Kk5, Kk49 oder Kk50 abgeleiteten bivalenten Rest steht und P 
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20 



25 
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und Rjeweils fureinen bivalenten Rest der Formeln 11-1, II-3, II-5, II-7, II-9, 11-11 und ll- 
IS abgeleiteten zweiwertigen Rest stehen. Beispiele hierfOr sind in Tabelle 15 angege- 
ben. 



Tabelle 15: 



Beispiel Nr. 


Dk 1 


P 


Kk 1 


R 


Dk z 


Metall 


52a 


A1 


DK44 


Kk50 


DK44 


A1 




52b 


A1 


DK44 


Kk50 


DK44 


A1 


Cu 


52c 


A1 


DK44 


Kk50 


DK44 


A1 


Co 


52d 


A1 


DK44 


Kk49 


DK44 


A1 


Cu 


52e 


A1 


DK44 


Kk49 


DK44 


A1 


Co 



Beispiel 53a: 




so 3 h 



1) 1 mol MSP wurde in Eiswasser suspendiert, mit uberschOssigem Natriumnitrit und 
Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert und zu einer alkali- 
schen LQsung von 1 mol Clevesaure-7 gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe 
von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 und 8 gehalten. 

2) 1 mol MSP wurde in Eiswasser suspendiert, mit Qberschussigem Natriumnitrit und 
Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert und zu einer alkali- 
schen Losung von 1 mol 8-Aminonaphthalin-1-suIfonsaure (Dk56) gegeben. Der pH- 
Wert wurde durch Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 und 8 gehalten. 

3) Das in Schritt 1) erhaltene Produkt wurde bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C 
mit Qberschtissigem Natriumnitrit und Salzsaure diazotiert und innerhalb von 30 Minu- 
ten zu einer alkalischen Ldsung von 1 mol S.S'-Dihydroxydiphenilamine gegeben. Der 
pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 und 8 gehal- 
ten. 

4) Das in Schritt 2) erhaltene Produkt wurde bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C 
mit Qberschussigem Natriumnitrit und Salzsaure diazotiert und zu der in Schritt 3) er- 
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haltenen Reaktionsmischung gegeben, wobei man durch Zugabe von 10 gew.-%iger 
Natronlauge den pH-Wert zwischen 5 und 8 hielt Nach beendeter Umsetzung wurde 
der Farbstoff durch Zugabe von NaCI ausgefallt und abgesaugt 

5 In zu Beispiel 53a analoger Weise konnen die Farbstoffe der allgemeinen Formel 
Dk 1 -N=N-P-N=N-Kk 1 -N=N-R-N=N-Dk 2 und deren Metallkomplexe erhalten werden 
(Farbstoffe der allgemeinen Formel XV), worin Dk 1 und DK 2 fur einen von den Diazo- 
komponenten DK1 bis DK83 oder fur einen von A1 bis A12 abgeleiteten Rest stehen, 
wobei wenigstens einer der Reste Dk 1 oder Dk 2 fur einen Rest der Formel A steht, Kk 
10 fur einen von Kk2, Kk3, Kk5, Kk49 oder Kk50 abgeleiteten bivalenten Rest steht und P 
und R jeweils fur einen bivalenten Rest der Formeln 11-15 oder 11-16 oder fur einen von 
den Diazokomponenten DK3, DK4, DK6, DK7, DK11, DK13, DK14, DK15, DK18, DK22 
bis DK27, DK29, DK30, DK33, DK36, DK38, oder DK39 abgeleiteten zweiwertigen 




Rest stehen. Beispiele hierfur sind in Tabelle 16 angegeben. 
Tabelle 16: 



Beispiel Nr. 


Dk 1 


P 


Kk 1 


R 


Dk 2 


Metall 


53a 


A1 


DK46 


Kk50 


DK56 


A1 




53b 


A1 


DK4 


Kk49 


DK46 


A1 


Cu 


53c 


A1 


DK4 


Kk49 


DK46 


A1 


Co 


53d 


A1 


DK4 


Kk50 


DK46 


A1 


Cu 



Beispiel 54: 

20 




1) 2 mol Anthranilsaure wurde in SchwefelsSure (96%) bei einer Temperatur von 70- 
80°C gelost und mit 0,5-0,6 mol Formaldehyd umgesetzt. Nach 2 Stunden bei 70-80°C 

25 wurde die Reaktionsmischung durch Zugabe von Eis auf etwa 0°C gekuhlt und das 
erhaltene Produkt mit Oberschussigem Natriumnitrit und Salzsaure bei pH<1 und einer 
Temperatur von 0-5°C tetrazotiert. 1,8-2,2 mol Resorcin wurde in 50 gew.-%iger Nat- 
ronlauge bei einem pH-Wert > 12 gelost und zu dieser Losung wurde die tetrazotierte 
Verbindung innerhalb von 30 Minuten bei einer Temperatur von unter 5°C zugetropft, 

30 wobei man durch Zugabe von 10 gew.-%iger Natronlauge den pH-Wert oberhalb 8 
hielt. 
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2) 2 mol MSP wurde in Eiswasser suspendiert, mit uberschussigem Natriumnitrit und 
Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert und zu der in Schritt 1) 
erhaltenen Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 
gew.-%iger Natronlauge zwischen 3 und 8 gehalten. Nach beendeter Umsetzung wur- 
5 de die Reaktionslosung auf 80°C erwarmt und 2 mol CuS0 4 zugegeben. Anschliefiend 
wurde die erhaltene Reaktionsmischung eingedampft wobei man den komplexierten 
Farbstoff erhielt. 

Beispiel 55: 

10 

Die Umsetzung erfolgte nach der in Beispiel 54 beschriebenen Methode mit dem Un- 
terschied, dass keine Umsetzung mit Kupfersalzen folgte. 

Beispiel 56: 

5 




1) 2 mol Anthranilsaure wurde in Schwefelsaure (96%) bei einer Temperatur von 70- 
80°C gelost und mit 0,5-0,6 mol Formaldehyd umgesetzt Nach 2 Stunden bei 70-80°C 
20 wurde die Reaktionsmischung durch Zugabe von Eis auf etwa 0°C gekQhlt und das 
erhaltene Produkt mit Qberschussigem Natriumnitrit und Salzsaure bei pH<1 und einer 
Temperatur von 0-5°C tetrazotiert. 

• 2) 2 mol MSP wurde im Eiswasser suspendiert, mit uberschQssigem Natriumnitrit und 
5 Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert. 2 mol Resorcin wurde 
in 50 gew.-%iger Natronlauge gelost. Hierzu tropfte man das diazotierte MSP innerhalb 
von 30 min bei einer Temperatur von unter 10°C, wobei man durch Zugabe von 10 
gew.-%iger Natronlauge den pH-Wert zwischen 6 und 8 hielt 

30 3) Die in Schritt 1) erhaltene Reaktionsmischung wurde in die in Schritt 2) erhaltenen 
Reaktionsmischung gegeben. Der pH-Wert wurde durch Zugabe von 10 gew.-%iger 
Natronlauge zwischen 3 und 8 gehalten. Nach beendeter Umsetzung wurde die Reak- 
tionslosung auf 80°C erwarmt und man gab 2 mol CuS0 4 zu. Anschlieliend wurde die 
erhaltene Reaktionsmischung zur Trockne eingeengt, wobei man den komplexierten 

35 Farbstoff erhielt. 

Beispiel 57: 
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Die Umsetzung erfolgte nach der in Beispiel 56a beschriebenen Methode mit dem Un- 
terschied, dass keine Umsetzung mit Kupfersalzen folgte. 

5 In zu den Beispielen 54 und 56 analoger Weise konnen die Metallkomplexe der Farb- 
stoffe der allgemeinen Formel Dk 1 -N=N-Kk 1 -N=N-Tk 1 -N=N-Kk 2 -N=N-Dk 2 erhaiten wer- 
den (Farbstoffe der allgemeinen Formel IV), worin Dk 1 und DK 2 fur einen von den Dia- 
zokomponenten DK1 bis DK83 oder fQr einen von A1 bis A12 abgeleiteten Rest ste- 
hen, wobei wenigstens einer der Reste Dk 1 oder Dk 2 fQr einen Rest der Formel A steht 
1 0 Tk 1 fur einen von Tk3, Tk4, Tk8 bis Tk1 1 , Tk1 4, Tk1 6 oder Tk1 9 abgeleiteten bivalen- 
ten Rest steht, und Kk 1 sowie Kk 2 unabhangig voneinander fur einen von Kk2 f Kk3, 
Kk5, Kk49 oder Kk50 abgeleiteten bivalenten Rest oder fur einen bivalenten Rest der 
Formeln II-2, H-4, II-6, II-8, 11-10, 11-12 oder 11-14 stehen. 

5 In zu den Beispielen 55 und 57 analoger Weise konnen die Farbstoffe der allgemeinen 
Formel Dk 1 -N=N-Kk 1 -N=N-Tk 1 -N=N-Kk 2 -N=N-Dk 2 erhaiten werden (Farbstoffe der all- 
gemeinen Formel IV), worin Dk 1 und DK 2 fur einen von den Diazokomponenten DK1 
bis DK83 oder fur einen von A1 bis A12 abgeleiteten Rest stehen, wobei wenigstens 
einer der Reste Dk 1 oder Dk 2 fur einen Rest der Formel A, Tk 1 fur einen von Tk1 bis 
20 Tk20 abgeleiteten bivalenten Rest steht, und Kk 1 sowie Kk 2 unabhangig voneinander 
fur einen von Kk2, Kk3, Kk5, Kk49 oder Kk50 abgeleiteten bivalenten Rest oder fur 
einen bivalenten Rest der Formeln II-2, II-4, li-6, II-8, 11-10, 11-12 oder 11-14 stehen. 

Beispiel 58: 

25 




1 ) 1 mol Clevesaure-7 wurde in 25 gew.-%iger Natronlauge gelost. Gleichzeitig wurde 
1 mol MSP in Eiswasser suspendiert und mit Qberschussigem Natriumnitrit und Salz- 

30 sSure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert und anschlieliend zu der 
Losung der Clevesaure-7 gegeben, wobei der pH-Wert unter 2 gehalten wurde. 

2) Das in Schritt 1) erhaltene Produkt wurde mit Qberschussigem Natriumnitrit und 
Salzsaure bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert und anschliefiend mit 1 

35 mol Metamin bei einem pH-Wert von 3-8 umgesetzt. Nach beendeter Umsetzung wur- 
de der Farbstoff durch Zugabe von NaCI ausgefallt und abgesaugt 
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In zu Beispiel 58 analoger Weise konnen die Farbstoffe der allgemeinen Formel 
A-N=N-Napht-N=N-Kk erhalten werden (= Farbstoffe der allgemeinen Formel I mit P = 
Napht, p = 1 und m = 0), worin Napht fur einen von den DK42 bis DK59 abgeleiteten 
Rest steht, Kk fOr einen von Kk1 bis Kk48 oder Kk51 bis Kk67 abgeleiteten Rest steht 
5 und A einen der Reste A1 bis A12 bedeutet. Beispiele hierfiir sind in Tabelle 17 
angegeben. 



Tabelle 17: 



Beispiel Nr. 


A 


Napht 


Kk 


58a 


A1 


Dk46 


Kk5 


58b 


A1 


Dk46 


Kk27 


58c 


A1 


Dk44 


Kk27 j 



0 

Beispiel 59a: 




15 1 mol Clevesaure-7 wurde in 25 gew.-%iger Natronlauge gelost. Gleichzeitig wurde 1 
mol MSP in Eiswasser suspendiert und mit Qberschussigem Natriumnitrit und Salzsau- 
re bei pH<1 und einer Temperatur von 0-5°C diazotiert und anschliefiend zu der L6- 
sung der Clevesaure-7 gegeben, wobei der pH-Wert unter 2 gehaiten wurde. Nach 
beendeter Umsetzung wurde der Farbstofflosung spruhgetrocknet 

20 

■ In zu Beispiel 59a analoger Weise konnen die Farbstoffe der allgemeinen Formel 

A-N=N-Kk erhalten werden (= Farbstoffe der allgemeinen Formel I mit p = m = 0), wor- 
in Kk fDr einen von Kk1 bis Kk48, Kk51 bis Kk67 oder von DK3, DK4 ? DK6, DK7, DK1 1, 
DK13, DK14, DK15, DK18, DK21 bis DK27, DK29, DK30, DK33, DK36, DK38, DK39, 

25 oder Dk42 bis Dk83 abgeleiteten Rest steht und A einen der Reste A1 bis A12 bedeu- 
tet. Abhangig vom pH-Wert der Reaktion, kann die Kupplung des Rest A-N=N- sowohl 
in ortho-Position zur Hydroxylgruppe als auch in ortho-Position zur Aminogruppe in 
Dk42 bis Dk57 und in Dk59 erfolgen. Beispiele hierfur sind in Tabelle 18 angegeben. 

30 Tabelle 18: 



Beispiel Nr. 


A 


Napht 


59a 


A1 


DK47 
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BeisDiel Nr 


A 


Napht 




A1 

fx * 


Kk32 




A1 


DK44 


^QH 
U9U 


A1 


Kk15 


CQo 
Ooc 


A1 


DK42 


oyT 


A7 


DK42 


59a 


A7 


DK47 


59h 


A7 


Kk46 


59i 


A7 


DK52 


59j 


A4 


DK52 


59k 


A4 


DK47 



Farbevorschriften: 

Alle Angaben in Teilen sind als Gewichtsteile zu verstehen. Alle Angaben bezQglich 
Gerbstoffen, Hydrophobiermitteln, Fettlickern und Hilfmsitteln beziehen sich auf han- 
delsubliche Produkte (Handelsware). Die Angaben bezugiich Farbstoff beziehen sich 
auf die Gesamtmenge an farbigen, organisch-chemischen Bestandteilen, gegebenen- 
falls herstellungbsedingt vorhandenen Salzen (Synthesesalze) und gegebenenfalls 
vorhandenen Stellmitteln. 

Die Fixierausbeute wurde qualitativ mittels HPLC- und quantitativ mittels UV-VIS- 
spektroskopische Untersuchung der Farbeflotte bestimmt. Hierzug werden 5 ml Proben 
nach der Farbung (pH <7), nach 60 min, 120 min, 180 min Fixierung (pH>7) und von 
jede Waschwasserfiotte genommen und mit 1 ml Ameisensarelosung auf pH 3-4 ge- 
stellt. Die Proben wurden mittels HPLC auf Farbstoff und seine Hydrolyseprodukte hin 
untersucht. Die Untersuchung erfolgte an HPLC Saulen Nucleodur C18 Gravity 3/y, 
CC70/2 und Hypersil 120-5 ODS, CC100/2 von der Firma Macherey-Nagel. Als Eluen- 
ten dienten Acetonitril / Puffer (1 ,6 g Tetrabutyammoniumhydrogensulfat, 6 g Dikalium- 
hydrogenphosphat - trihydrat in 1 L Wasser). 

Die Bestimmung der Echtheiten erfolgte nach den folgenden, international anerkannten 
Normen: 

Schweifiechtheit: in Anlehnung an Veslic C4260 
Waschechtheit: in Anlehnung an DIN EN ISO 15703 

Migrationsechtheit: in Anlehnung an DIN EN ISO 15701, sowie durch 16 h Lagern bei 
85 °C in einer Feuchte von 95 % unter ansonsten analogen Bedin- 
gungen zu DIN EN ISO 15701 
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Reibechtheit: in Anlehnung an DIN EN ISO 105 - X12 (Crockmeter, Reibung mit 
Baumwollgewebe) sowie in Anlehnung an DIN EN ISO 11640 (Ves- 
lic, Reibung mit Filz) 

Maeser: in Anlehnung an ASTM D 2099 

5 Penetrometer: in Anlehnung an DIN EN ISO 5403 

Wasserdampfdurchlassigkeit: in Anlehnung an DIN EN ISO 14268 

Dauerbiegefestigkeit: in Anlehnung an DIN EN ISO 5402 

Stichausreifiversuch: in Anlehnung an DIN 5331 

WeiterreifJversuch: in Anlehnung an DIN EN ISO 3377 
10 Zugfestigkeit: in Anlehnung an DIN EN ISO 3376 

Farbevorschrift 1: 

a) Ein LederstQck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Weise organisch gegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1,1 mm wurde in einem mit 200 Teilen Wasser gefullten 
Wackerfass 20 Minuten bei 30°C gewaschen. Danach wurde mit 150 Teilen Wasser, 2 
Teilen eines Dispergiermittels und 5 Teilen Farbstoff aus Beispiel 2d 60 Minuten bei pH 
4,4 und 30°Cgefarbt. Durch portionsweise Zugabe von 100 Teilen 15%-ige Sodalosung 
wurde bei 40°C der pH-Wert zwischen 10,0 und 10,2 zur Fixierung des Farbstoffs 60 
Minuten lang unter Walken gehalten. AnschliefJend folgte 6 mal eine 10 minGtige 

20 Waschoperation in 200 Teilen Wasser bei 40°C. Durch Zugabe von 200 Teilen Wasser 
und 0,7 Teilen Ameisensaure wurde ein pH von 4,7 eingestellt. 

b) Das derart gefarbte Leder wurde in einerfrisch angesetzten Flotte aus 100 Teilen 
Wasser, 2 Teilen Polymergerbstoff und 2 Teilen eines naturbasierten Fettlickers 30 

25 Minuten bei 35°C nachgegerbt. Anschliefiend gab man zur Flotte 15 Teile eines flussi- 
gen, synthetischen Gerbstoffs, 6 Teile Polymergerbstoff, 10 Teile Tara (Vegetabilgerb- 
stoff) und walkte 120 Minuten. Anschliefiend wurde das Leder in der gleichen Flotte mit 
8 Teilen eines fischolbasierten Fettlickers sowie 2 Teilen eines lecitinbasierten Fettli- 
ckers durch 2 stQndiges Walken bei 35 °C gefettet. Schlielilich sauerte man mit 2 Tei- 
30 len konzentrierter Ameisensaure auf pH 3,6 ab und walkte zweimal 10 Minuten und 
einmal 30 Minuten. Das gefarbte, nachgegerbte und gefettete Leder wurde noch mit 
15°C kalten Wasser 10 Minuten gespult und anschliefSend ausgereckt, Qber Nacht bei 
Raumtemperatur hangegetrocknet, konditioniert, gestollt und gespannt 

35 Es wurde eine brillantes farbtiefes rotes Leder erhalten, das Qber hervorragende 
Wasch-, Schweifi-, Reib- und Migrationsechtheit verfugt. 

Farbevorschrift 2 : 

a) Ein LederstQck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Weise organisch gegerbten 
40 Rindsleders der Falzstarke 1,1 mm wurde in einem mit 200 Teilen Wasser gefullten 
Wackerfass 20 Minuten bei 30°C gewaschen. Danach wurde mit 150 Teilen Wasser, 2 
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Teilen eines Dispergiermittels und 5 Teilen Farbstoff aus Beispiel 2a 60 Minuten bei pH 
4,4 und 30°Cgefarbt. Durch portionsweise Zugabe von 15 Teilen festem Soda wurde 
bei 40°C der pH-Wert bei 10,0 zur Fixierung des Farbstoffs 60 Minuten lang unter Wal- 
ken gehalten. Anschliefiend folgte 4 mal eine 10 minQtige Waschoperation in 200 Tei- 
5 len Wasser bei 40°C. Durch Zugabe von 200 Teilen Wasser und 0,7 Teilen Ameisen- 
saure wurde ein pH von 4,7 eingestellt Anschliefiend wurde wie in Farbevorschrift 1 
unter b) beschrieben fortgefahren. 

Es wurde eine brillantes farbtiefes rotes Leder erhalten, das uber hervorragende 
10 Wasch-, Schweili-, Reib- und Migrationsechtheit verfugt. 

Farbevorschrift 3: 

a) Ein LederstOck von 100 Gewichtsteilen eines auf ubliche Weise organisch gegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1,1 mm wurde in einem mit 200 Teilen Wasser gefOllten 
Wackerfass 20 Minuten bei 30°C gewaschen. Danach wurde mit 150 Teilen Wasser, 2 
Teilen eines Dispergiermittels und 5 Teilen Farbstoff aus Beispiel 24 60 Minuten bei pH 
4,4 und 30°C gefarbt. Durch portionsweise Zugabe von 100 Teilen 15-%ige Sodalo- 
sung wurde bei 50°C der pH-Wert bei 10,0 zur Fixierung des Farbstoffs 60 Minuten 
lang unter Walken gehalten. Anschlieliend folgte 4 mal eine 10 minQtige Waschopera- 
20 tion in 200 Teifen Wasser bei 40°C. Durch Zugabe von 200 Teilen Wasser und 0,7 Tei- 
len Ameisensaure wurde ein pH von 4,7 eingestellt. Anschlieliend wurde wie in Farbe- 
vorschrift 1 unter b) beschrieben fortgefahren. 

Es wurde eine brillantes farbtiefes rotes Leder erhalten, das Ober hervorragende 
25 Wasch-, Schweili-, Reib- und Migrationsechtheit verfugt. 

Farbevorschrift 4: 

^ Ein LederstOck von 100 Gewichtsteilen eines auf ubliche Weise organisch gegerbten 
m Rindsleders der Falzstarke 1,1 mm wurde in einem mit 200 Teilen Wasser gefullten 
30 Wackerfass 20 Minuten bei 30°C gewaschen. Danach wurde mit 150 Teilen Wasser, 2 
Teilen eines Dispergiermittels und 5 Teilen Farbstoff aus Beispiel 58a 60 Minuten bei 
pH 4,4 und 30°Cgefarbt Durch portionsweise Zugabe von 100 Teilen 15-%ige Sodalo- 
sung wurde bei 40°C der pH-Wert bei 10,0 zur Fixierung des Farbstoffs 90 Minuten 
lang unter Walken gehalten. Anschlieliend folgte 3 mal eine 10 minutige Waschopera- 
35 tion in 200 Teilen Wasser bei 40°C. Durch Zugabe von 200 Teilen Wasser und 0,7 Tei- 
len Ameisensaure wurde ein pH von 4,7 eingestellt. Anschlieliend wurde wie in Farbe- 
vorschrift 1 unter b) beschrieben fortgefahren. 

Es wurde eine brillantes farbtiefes rotes Leder erhalten, das uber hervorragende 
40 Wasch-, Schweili-, Reib- und Migrationsechtheit verfugt. 
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Farbevorschrift 5: 

Ein LederstQck von 100 Gewichtsteilen eines auf ubliche Weise organisch gegerbten 
Rindsieders der Falzstarke 1,1 mm wurde in einem mit 200 Teilen Wasser gefullten 
Wackerfass 20 Minuten bei 30°C gewaschen. Danach wurde mit 150 Teilen Wasser, 2 
5 Teilen eines Dispergiermittels und 5 Teilen Farbstoff aus Beispiel 58b 60 Minuten bei 
pH 4,4 und 30°Cgefarbt. Durch portionsweise Zugabe von 100 Teilen 15-%ige Sodalo- 
sung wurde bei 40°C der pH-Wert bei 10,0 zur Fixierung des Farbstoffs 60 Minuten 
lang unter Walken gehalten. Gleichzeitig mit der Sodalosungzugabe wurde in 3 Portio- 
nen insgesamt 15 Teile Glaubersalz zugesetzt. Anschlieliend folgte 5 mal eine 10 mi- 
10 nutige Waschoperation in 200 Teilen Wasser bei 40°C. Durch Zugabe von 200 Teilen 
Wasser und 0,7 Teilen Ameisensaure wurde ein pH von 4,7 eingestellt Anschlieliend 
wurde wie in Farbevorschrift 1 unter b) beschrieben fortgefahren. 

Es wurde eine brillantes farbtiefes rotes Leder erhalten, das Qber hervorragende 
5 Wasch-, Schweifc-, Reib- und Migrationsechtheit verfQgt. 

Farbevorschrift 6: 

Ein LederstQck von 100 Gewichtsteilen eines auf ubliche Weise organisch gegerbten 
Rindsieders der Falzstarke 1 ,0 mm wurde in einem mit 200 Teilen Wasser gefOllten 

20 Wackerfass 20 Minuten bei 30°C gewaschen. Danach wurde mit 150 Teilen Wasser, 2 
Teilen eines Dispergiermittels und 5 Teilen Farbstoff aus Beispiel 59a 60 Minuten bei 
pH 4,1 und 30°Cgefarbt. Durch portionsweise Zugabe von 100 Teilen eines Borax- 
Puffers wurde bei 40°C der pH im Bereich 7,9 und 9,0 zur Fixierung des Farbstoffs 180 
Minuten lang unter Walken gehalten. Anschlieliend folgte 5 mal eine 10 minutige 

25 Waschoperation in 200 Teilen Wasser bei 40°C. Durch Zugabe von 200 Teilen Wasser 
und 0,6 Teilen Ameisensaure wurde ein pH von 4,3 eingestellt. Anschlieliend wurde 
wie in Farbevorschrift 1 unter b) beschrieben fortgefahren. 

■ Es wurde eine brillantes farbtiefes rotes Leder erhalten, das uber hervorragende 
30 Wasch-, Schweili-, Reib- und Migrationsechtheit verfQgt. 

Farbevorschrift 7: 

Ein LederstQck von 100 Gewichtsteilen eines auf ubliche Weise organisch gegerbten 
Rindsieders der Falzstarke 1,0 mm wurde in einem mit 200 Teilen Wasser gefOllten 

35 Wackerfass 20 Minuten bei 30°C gewaschen. Danach wurde mit 150 Teilen Wasser, 2 
Teilen eines Dispergiermittels und 5 Teilen Farbstoff aus Beispiel 59e 60 Minuten bei 
pH 4,1 und 30°C gefarbt. Durch einmalige Zugabe von 30 Teilen einer 15%-igen Soda- 
losung wurde bei 40°C der pH im Bereich 9,4 - 9,9 zur Fixierung des Farbstoffs 180 
Minuten lang unter Walken gehalten. Anschlieliend folgte 3 mal eine 10 minutige 

40 Waschoperation in 200 Teilen Wasser bei 40°C. Durch Zugabe von 200 Teilen Wasser 
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und 0,7 Teilen Ameisensaure wurde ein pH von 4,5 eingestellt. Anschliefiend wurde 
wie in Farbevorschrift 1 unter b) beschrieben fortgefahren. 

Es wurde eine brillantes farbtiefes rotes Leder erhalten, das uber hervorragende 
5 Wasch-, Schweifi-, Reib- und Migrationsechtheit verfugt. 

Farbevorschrift 8: 

Ein Lederstuck von 100 Gewichtsteilen eines auf ubliche Weise organisch gegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1,0 mm wurde in einem mit 200 Teilen Wasser gefullten 
10 Wackerfass 20 Minuten bei 30°C gewaschen. Danach wurde mit 150 Teilen Wasser, 2 
Teilen eines Dispergiermittels und 5 Teilen Farbstoff aus Beispiel 2b 60 Minuten bei pH 

4.1 und 30°Cgefarbt. Durch portionsweise Zugabe von 100 Teilen eines Borax-Puffers 
wurde bei 40°C der pH im Bereich 8,0 und 9,0 zur Fixierung des Farbstoffs 180 Minu- 
ten lang unter Walken gehalten. Anschliefiend folgte 3 mal eine 10 minQtige Wasch- 

5 * operation in 200 Teilen Wasser bei 40°C. Durch Zugabe von 200 Teilen Wasser und 
0,7 Teilen Ameisensaure wurde ein pH von 4,5 eingestellt. Anschliefiend wurde wie in 
Farbevorschrift 1 unter b) beschrieben fortgefahren. 

Es wurde ein farbtiefes blaues Leder erhalten, das Qber hervorragende Wasch-, 
20 Schweifi-, Reib- und Migrationsechtheit verfugt. 

Farbevorschrift 9: 

Ein LederstOck von 100 Gewichtsteilen eines auf ubliche Weise organisch gegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1,0 mm wurde in einem mit 200 Teilen Wasser gefullten 
25 Wackerfass 20 Minuten bei 30°C gewaschen. Danach wurde mit 150 Teilen Wasser, 2 
Teilen eines Dispergiermittels und 5 Teilen Farbstoff aus Beispiel 2k 30 Minuten bei pH 

4.2 und 30°Cgefarbt. Durch einmalige Zugabe von 30 Teilen einer 15%-igen Sodalo- 

• sung wurde bei 40°C der pH im Bereich 9,4 - 9,9 zur Fixierung des Farbstoffs 180 Mi- 
nuten lang unter Walken gehalten. Anschliefiend folgte 3 mal eine 10 minOtige Wasch- 
o0 operation in 200 Teilen Wasser bei 40°C. Durch Zugabe von 200 Teilen Wasser und 
0,7 Teilen Ameisensaure wurde ein pH von 4,8 eingestellt. Anschliefiend wurde wie in 
Farbevorschrift 1 unter b) beschrieben fortgefahren. 

Es wurde ein farbtiefes blaues Leder erhalten, das uber hervorragende Wasch-, 
35 Schweifi-, Reib- und Migrationsechtheit verfugt. 

Farbevorschrift 10: 

Ein Lederstuck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Weise organisch gegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1 ,0 mm wurde in einem mit 200 Teilen Wasser gefullten 
40 Wackerfass 20 Minuten bei 30°C gewaschen. Danach wurde mit 100 Teilen Wasser, 2 
Teilen eines Dispergiermittels und 5 Teilen Farbstoff aus Beispiel 11a 30 Minuten bei 
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pH 4,2 und 30°Cgefarbt. Durch portionsweise Zugabe von 20 Teilen einer 15%-igen 
Sodalosung wurde bei 40°C der pH im Bereich 8,6 - 9,3 zur Fixierung des Farbstoffs 
180 Minuten lang unter Walken gehalten. Anschlieftend folgte 3 mal eine 10 minQtige 
Waschoperation in 200 Teilen Wasser bei 40°C. Durch Zugabe von 200 Teilen Wasser 
5 und 0,7 Teilen Ameisensaure wurde ein pH von 4,8 eingestellt Anschlieftend wurde 
wie in Farbevorschrift 1 unter b) beschrieben fortgefahren. 

Es wurde ein farbtiefes bordeaux-farbenes Leder erhalten, das Qber hervorragende 
Wasch-, Schweift-, Reib- und Migrationsechtheit verfQgt. 

10 

Farbevorschrift 1 1 : 

Ein LederstQck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Weise organisch gegerbten 
RindslederS ,der Falzstarke 1 ,0 mm wurde in einem mit 200 Teilen Wasser gefullten 
Wackerfass 20 Minuten bei 30°C gewaschen. Danach wurde mit 150 Teilen Wasser, 2 
Teilen eines Dispergiermittels und 5 Teilen Farbstoff aus Beispiel 12ae 45 Minuten bei 
pH 4,3 und 30°Cgefarbt. Durch portionsweise Zugabe von 40 Teilen einer 7%-igen 
Natriumbicarbonatlosung wurde bei 40°C der pH im Bereich 7,3 - 8,2 zur Fixierung des 
Farbstoffs 240 Minuten lang unter Walken gehalten. Anschlieftend folgte 6 mal eine 10 
minQtige Waschoperation in 200 Teilen Wasser bei 40°C. Durch Zugabe von 200 Tei- 
20 len Wasser und 1 ,2 Teilen Ameisensaure wurde ein pH von 3,9 eingestellt. Anschlie- 
ftend wurde wie in Farbevorschrift 1 unter b) beschrieben fortgefahren. 

Es wurde ein brillantes farbtiefes blaues Leder erhalten, das Qber hervorragende 
Wasch-, Schweift-, Reib- und Migrationsechtheit verfQgt. 

25 

Farbevorschrift 12: 

Ein LederstQck von 1 00 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Weise organisch gegerbten 
^ Rindsleders der Falzstarke 1 ,0 mm wurde in einem mit 200 Teilen Wasser gefullten 
■ Wackerfass 20 Minuten bei 30°C gewaschen. Danach wurde mit 150 Teilen Wasser, 2 
30 Teilen eines Dispergiermittels und 5 Teilen Farbstoff aus Beispiel 13c 30 Minuten bei 
pH 4,1 und 30°Cgefarbt. Durch portionsweise Zugabe von 40 Teilen einer 7%-igen 
Natriumbicarbonatlosung wurde zur Fixierung der pH bei 7,9 - 8,1 eingestellt und 60 
Minuten lang gewalkt, anschlieftend wurde in drei Portionen 15 Teile Glaubersalz zu- 
gesetzt und weitere 120 Minuten bei pH 8,1 - 9,0 gewalkt. Anschlieftend folgte 3 mal 
35 eine 10 minQtige Waschoperation in 200 Teilen Wasser bei 40°C. Durch Zugabe von 
200 Teilen Wasser und 1,0 Teilen Ameisensaure wurde ein pH von 3,8 eingestellt. An- 
schlieftend wurde wie in Farbevorschrift 1 unter b) beschrieben fortgefahren. 

Es wurde ein farbtiefes dunkelgrunes Leder erhalten, das uber hervorragende Wasch-, 
40 Schweift-, Reib- und Migrationsechtheit verfugt. 
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Farbevorschrift 13: 

Ein LederstOck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Weise organisch gegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1 ,0 mm wurde in einem mit 200 Teilen Wasser gefullten 
Wackerfass 20 Minuten bei 30°C gewaschen. Danach wurde mit 150 Teilen Wasser, 2 
5 Teilen eines Dispergiermittels und 5 Teilen Farbstoff aus Beispiel 12n 45 Minuten bei 
pH 4,2 und 30°C gefarbt. Durch portionsweise Zugabe von 20 Teilen einer 15%-igen 
Sodalosung wurde zur Fixierung der pH zwischen 8,4 - 9,2 eingestellt und 120 Minu- 
ten lang gewalki Anschlieftend folgte 2 mal eine 10 minutige Waschoperation in 200 
Teilen Wasser bei 40°C. Durch Zugabe von 200 Teilen Wasser und 1,1 Teilen Amei- 
10 sensaure wurde ein pH von 3,9 eingestellt. Anschlieftend wurde wie in Farbevorschrift 
1 unter b) beschrieben fortgefahren. 

Es wurde ein schwarzes Leder erhalten, das uber hervorragende Wasch-, SchweiB- 
und Migrationsechtheit verfugt. 

5 

Farbevorschrift 14: 

Ein Lederstuck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Weise organisch gegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1 ,0 mm wurde in einem mit 200 Teilen Wasser gefullten 
Wackerfass 20 Minuten bei 30°C gewaschen. Danach wurde mit 150 Teilen Wasser, 2 

20 Teilen eines Dispergiermittels und 5 Teilen Farbstoff aus Beispiel 13i 60 Minuten bei 
pH 4,2 und 30°C gef§rbt Durch portionsweise Zugabe von 21 Teilen einer 15%-igen 
Sodalosung wurde zur Fixierung der pH zwischen 8,8 - 9,3 eingestellt und 180 Minu- 
ten lang gewalkt AnschlielSend folgte 6 mal eine 10 minutige Waschoperation in 200 
Teilen Wasser bei 40°C. Durch Zugabe von 200 Teilen Wasser und 0,7 Teilen Amei- 

25 sensaure wurde ein pH von 4,5 eingestellt. Anschliefiend wurde wie in Farbevorschrift 
1 unter b) beschrieben fortgefahren. 

. Es wurde ein farbtiefes dunkelgrunes Leder erhalten, das uber hervorragende Wasch-, 
■ SchweifJ-, Reib- und Migrationsechtheit verfugt. 
30 ' 

Farbevorschrift 15: 

Ein LederstQck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Weise organisch gegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1 ,0 mm wurde in einem mit 200 Teilen Wasser gefullten 
Wackerfass 20 Minuten bei 30°C gewaschen. Danach wurde mit 150 Teilen Wasser 

35 und 5 Teilen Farbstoff aus Beispiel 59e 60 Minuten bei pH 4,1 und 30°C gefarbt. Durch 
portionsweise Zugabe von 21 Teilen einer 15%-igen Sodalosung wurde zur Fixierung 
der pH zwischen 8,8 - 9,3 eingestellt und 180 Minuten lang gewalkt. Anschliefiend 
folgte 6 mal eine 10 minutige Waschoperation in 200 Teilen Wasser bei 40°C. Durch 
Zugabe von 200 Teilen Wasser und 0,7 Teilen Ameisensaure wurde ein pH von 4,5 

40 eingestellt. AnschlieRend wurde wie in Farbevorschrift 1 unter b) beschrieben fortge- 
fahren. 
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Es wurde ein brillante farbtiefes rotes Leder erhalten, das uber hervorragende Wasch-, 
Schweili-, Reib- und Migrationsechtheit verfQgt. 

5 Farbevorschrift 16: 

Ein LederstQck von 100 Gewichtsteilen eines auf ubliche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1 ,8 mm wurde in einem mit 200 Teilen Wasser und 0,1 Tei- 
len Ameisensaure gefullten Wackerfass 10 Minuten bei 35°C gewaschen und an- 
schliefiend in einer aus 100 Teilen Wasser, 2 Teilen Natriumformiat, 1 Teil Natrium- 
10 acetat, 0,5 Teil Natriumbicarbonat und 1 Teil eines Dispergiermittels bestehenden Flot- 
te 120 Minuten bei 35°C neutralisiert. Die Entsauerungsflotte hatte dann einen pH-Wert 
von 5,0. Danach wurde das Leder mit 200 Teilen Wasser 10 Minuten bei 35°C gewa- 
schen. Das derart neutralisierte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 30 
Teilen Wasser und 2 Teilen eines Polymergerbstoffs 30 Minuten bei 30°C nachgegerbt. 
!?raP 5 Anschliefiend versetzte man die Flotte mit 2 Teilen eines hydrophobierenden Fet- 
tungsmittels. Nach einer Walkzeit von weiteren 30 Minuten setzte man 5 Teile eines 
Sulfongerbstoffs und 4 Teile eines Harzgerbstoffs zu und es wurde weitere 60 Minuten 
gewalkt. Schliefilich sauert man mit 0,5 % Ameisensaure auf pH 4,0 ab und walkte 
einmal 10 Minuten und einmal 30 Minuten. 

20 

In einer frisch angesetzten Flotte aus 150 Teilen Wasser, 2 Teilen eines Dispergiermit- 
tels, 5 Teilen Farbstoff aus Beispiel 59f und 0,2 Teilen Natriumbicarbonat wurde 90 
Minuten bei pH 4,8 und 35°C gefarbt. Durch portionsweise Zugabe von 40 Teilen einer 
15%-igen Sodalosung wurde zur Fixierung der pH zwischen 9,0 - 9,3 eingestellt und 
25 1 80 Minuten lang bei 40°C gewalkt. Anschliefiend folgte 6 mal eine 1 0 minOtige 

Waschoperation in 200 Teilen Wasser bei 40°C. Durch Zugabe von 200 Teilen Wasser 
und 0,7 Teilen Ameisensaure wurde ein pH von 4,5 eingestellt. 

In neuer Flotte, bestehend aus 100 Teilen Wasser, 4,5 Teilen eines Mischlicker (Basis 
^^^0 sulfitiertes Fischol und synthetisches Ol), 0,5 Teilen eines lanolinbasierten Lickers wur- 
de das Leder durch 40 minQtiges Walken bei 55°C gefettet. Anschliefiend sSuerte man 
mit 1,5 Teilen konzentrierte Ameisensaure auf pH 3,5 ab und walkt 40 Minuten. Das 
gefarbte und gefettete Leder wurde noch mit 15°C kaltem Wasser 10 Minuten gespult 
und anschliefiend ausgereckt, uber Nacht bei Raumtemperatur hangegetrocknet, kon- 
35 ditioniert, gestollt und gespannt. 

Es wurde ein brillante farbtiefes rotes Leder erhalten, das uber hervorragende Wasch-, 
Schweifi-, Reib- und Migrationsechtheit verfugt. 

40 Farbevorschrift 17: 
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Ein Lederstuck von 100 Gewichtsteilen eines auf ubliche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1,8 mm wurde in einem mit 200 Teilen Wa.sser und 0,1 Tei- 
len Ameisensaure gefOllten Wackerfass 1 0 Minuten bei 35°C gewaschen und an- 
schiieftend in einer aus 100 Teilen Wasser, 2 Teilen Natriumformiat, 1 Teil Natrium- 
5 acetat, 1 ,5 Teil Natriumbicarbonat und 1 Teil eines Dispergiermittels bestehenden Flot- 
te 120 Minuten bei 35°C neutralisiert. Danach wies die Entsauerungsflotte einen pH- 
Wert von 6,3 auf. Anschiiefcend wurde mit 200 Teilen Wasser 10 Minuten bei 35°C 
gewaschen. 

10 In einer frisch angesetzten Flotte aus 150 Teilen Wasser und 5 Teilen Farbstoff aus 
Beispiel 35g wurde 60 Minuten bei pH 5,6 und 30°C gefarbt. Durch portionsweise Zu- 
gabe von 13 Teilen einer 15%-igen Sodalosung stellte man den pH-Wert der Flotte 
zwischen 8,5 - 9,1 ein und walkte 180 Minuten bei 40°C. Anschlieliend folgte 3 mal 
eine 10 minQtige Waschoperation in 200 Teilen Wasser bei 40°C. Durch Zugabe von 
200 Teilen Wasser und 1,5 Teilen Ameisensaure wurde ein pH von 4,8 eingestellt. 
Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 30 Teilen Was- 
ser und 2 Teilen eines Polymergerbstoffs 30 Minuten bei 30°C nachgegerbt. Anschlie- 
fcend versetzte man die Flotte mit 2 Teilen eines hydrophobierenden Fettungsmittels. 
Nach einer Walkzeit von weiteren 30 Minuten wurden 5 Teile eines Sulfongerbstoffs 
20 und 4 Teile eines Harzgerbstoffs zugesetzt und weitere 60 Minuten gewalkt. Schlieli- 
lich sauert man mit 0,5 Teilen Ameisensaure auf pH 4,4 ab und walkte einmal 10 Minu- 
ten und einmal 30 Minuten. Nach einer 10 minutigen Waschoperation mit 100 Teilen 
Wasser wurde das Leder in neuer Flotte bestehend aus 100 Teilen Wasser, 4,5 Teilen 
eines Mischlickers (Basis sulfitiertes Fischol und synthetisches Ol), 0,5 Teilen eines 
25 lanolinbasierten Lickers durch 40 minutiges Walken bei 55°C gefettet Anschlieftend 
sauerte man mit 1 ,5 Teilen konzentrierte Ameisensaure auf pH 3,5 ab und walkt 40 
Minuten. Das gefarbte und gefettete Leder wurde noch mit 15°C kaltem Wasser 10 
Minuten gespult und anschlieliend ausgereckt, Qber Nacht bei Raumtemperatur han- 
gegetrocknet, konditioniert, gestollt und gespannt. 

Es wurde ein farbtiefes braunes Leder erhalten, das uber hervorragende Wasch-, 
Schweifi-, Reib- und Migrationsechtheit verfugt. 

Farbevorschrift 18: 

35 Ein Lederstuck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Weise chromgegerbten 

Rindsleders der Falzstarke 1,8 mm wurde in einem mit 200 Teilen Wasser und 0,1 Tei- 
len Ameisensaure gefullten Wackerfass 10 Minuten bei 35°C gewaschen und an- 
schlieftend in einer aus 100 Teilen Wasser, 2 Teilen Natriumformiat, 1 Teil Natrium- 
acetat, 1 ,5 Teil Natriumbicarbonat und 1 Teil eines Dispergiermittels bestehenden Flot- 

40 te 120 Minuten bei 35°C neutralisiert. Danach wies die Entsauerungsflotte einen pH- 
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Wert von 6,5 auf. Anschliefiend wurde mit 200 Teilen Wasser 10 Minuten bei 35°C 
gewaschen. 

In einer frisch angesetzten Flotte aus 150 Teilen Wasser und 5 Teilen Farbstoff aus 
5 Beispiel 35h wurde 45 Minuten bei pH 5,9 und 30°C gefarbt. Durch portionsweise Zu- 
gabe von 15 Teilen einer 15%-igen Sodalosung stellte man den pH-Wert der Flotte 
zwischen 8,8 - 9,6 ein und walkte 120 Minuten bei 50°C. Anschliefiend folgte 3 mal 
eine 10 minQtige Waschoperation in 200 Teilen Wasser bei 40°C. Durch Zugabe von 
200 Teilen Wasser und 0,5 Teilen Ameisensaure wurde ein pH von 5,1 eingestellt. 

10 

Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 30 Teilen Was- 
ser und 2 Teilen eines Polymergerbstoffs 30 Minuten bei 30°C nachgegerbt Anschlie- 
fiend versetzte man die Flotte mit 2 Teilen eines hydrophobierenden Fettungsmittels. 
Nach einer Walkzeit von weiteren 30 Minuten wurden 5 Teile eines Sulfongerbstoffs 
5 und 4 Teile eines Harzgerbstoffs zugesetzt und weitere 60 Minuten gewalkt. Schliefi- 
lich sauert man mit 1,0 Teilen Ameisensaure auf pH 4,1 ab und walkte einmal 10 Minu- 
ten und einmal 30 Minuten. Nach einer 10 minutigen Waschoperation mit 200 Teilen 
Wasser wurde das Leder in neuer Flotte bestehend aus 100 Teilen Wasser, 4,5 Teilen 
eines Mischlicker (Basis sulfitiertes Fischol und synthetisches Ol), 0,5 Teilen eines la- 
20 nolinbasierten Lickers durch 40 minutiges Walken bei 55°C gefettet. Anschliefiend 
sauerte man mit 1 ,5 Teilen konzentrierte Ameisensaure auf pH 3,3 ab und walkt 40 
Minuten. Das gefarbte und gefettete Leder wurde noch mit 15°C kaltem Wasser 10 
Minuten gespult und anschliefiend ausgereckt, uber Nacht bei Raumtemperatur han- 
gegetrocknet, konditioniert, gestollt und gespannt. 

25 

Es wurde ein farbtiefes dunkelbraunes Leder erhalten, das Ober hervorragende Wasch- 
, Schweifi- Reib- und Migrationsechtheit verfugt. 

mm Farbevorschrift 19: 

^^^0 Ein Lederstuck von 100 Gewichtsteilen eines auf ubliche Weise chromgegerbten 

Rindsleders der Falzstarke 1 ,8 mm wurde in einem mit 200 Teilen Wasser und 0,1 Tei- 
len Ameisensaure gefOllten Wackerfass 10 Minuten bei 35°C gewaschen und an- 
schliefiend in einer aus 100 Teilen Wasser, 2 Teilen Natriumformiat, 1 Teil Natrium- 
acetat, 1 ,5 Teil Natriumbicarbonat und 1 Teil eines Dispergiermittels bestehenden Flot- 
35 te 120 Minuten bei 35°C neutralisiert. Die Entsauerungsflotte wies dann einen pH-Wert 
von 6,6 auf. Danach wurde mit 200 Teilen Wasser 10 Minuten bei 35°C gewaschen. 

In einer frisch angesetzten Flotte aus 150 Teilen Wasser und 5 Teilen Farbstoff aus 
Beispiel 12a wurde 60 Minuten bei pH 6,0 und 30°C gefarbt. Durch portionsweise Zu- 
40 gabe von 1 8 Teilen einer 1 5%-igen Sodaldsung wurde der pH-Wert der Flotte zwi- 
schen 8,8 - 9,8 eingestellt. Anschliefiend wurde 120 Minuten bei 50°C gewalkt. An- 
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schliefiend folgte 2 mal eine 10 minutige Waschoperation in 200 Teilen Wasser bei 
40°C. Durch Zugabe von 200 Teilen Wasser und 0,5 Teilen Ameisensaure wurde ein 
pH von 5,0 eingestellt. 

5 Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 30 Teilen Was- 
ser und 2 Teilen eines Polymergerbstoffs 30 Minuten bei 30°C nachgegerbt. Anschlie- 
liend versetzte man die Flotte mit 2 Teilen eines hydrophobierenden Fettungsmittels. 
Nach einer Walkzeit von weiteren 30 Minuten wurden 5 Teile eines Sulfongerbstoffs 
und 4 Teile eines Harzgerbstoffs zugesetzt und weitere 60 Minuten gewalkt. Schlieli- 
10 lich sauert man mit 1,0 Teilen Ameisensaure auf pH 4,1 ab und walkte einmal 10 Minu- 
ten, einmal 30 und zweimal 20 Minuten. Nach einer 10 minutigen Waschoperation mit 
200 Teilen Wasser wurde das Leder in neuer Flotte bestehend aus 100 Teilen Wasser, 
4,5 Teilen eines Mischlicker (Basis sulfitiertes Fischol und synthetisches Ol), 0,5 Teilen 
eines lanolinbasierten Lickers durch 40 minutiges Walken bei 55°C gefettet. Anschlie- 
liend sauerte man mit 1,5 Teilen konzentrierte Ameisensaure auf pH 3,4 ab und walkt 
40 Minuten. Das gefarbte und gefettete Leder wurde noch mit 15°C kaltem Wasser 10 
Minuten gespQIt und anschlieliend ausgereckt, uber Nacht bei Raumtemperatur han- 
gegetrocknet, konditioniert, gestollt und gespannt. 

20 Es wurde ein schwarzes Leder erhalten, das uber hervorragende Wasch-, Schweifi-, 
Reib- und Migrationsechtheit verfiigt. 

Farbevorschrift 20: 

Ein LederstQck von 100 Gewichtsteilen eines auf ubiiche Weise chromgegerbten 
25 Rindsleders der Falzstarke 1 ,8 mm wurde in einem mit 200 Teilen Wasser und 0,1 Tei- 
len Ameisensaure gefQIIten Wackerfass 10 Minuten bei 35°C gewaschen und an- 
schlieliend in einer aus 100 Teilen Wasser, 2 Teilen Natriumformiat, 1 Teil Natrium- 
acetat, 1 ,5 Teil Natriumbicarbonat und 1 Teil eines Dispergiermittels bestehenden Flot- 
te 120 Minuten bei 35°C neutralisiert. Danach wies die Entsauerungsflotte einen pH- 
"30 Wert von 6,4 auf. Anschlieliend wurde mit 200 Teilen Wasser 10 Minuten bei 35°C 
gewaschen. 

In einer frisch angesetzten Flotte aus 150 Teilen Wasser und 4,25 Teilen Farbstoff aus 
Beispiel 17h wurde 90 Minuten bei pH 5,7 und 30°C gefarbt. Durch portionsweise Zu- 
35 gabe von 16 Teilen einer 15%-igen Sodalosung wurde der pH-Wert der Flotte zwi- 
schen 8,6 - 9,3 eingestellt und es wurde 180 Minuten bei 50°C gewalkt. Anschlieliend 
folgte 3 mal eine 10 minutige Waschoperation in 200 Teilen Wasser bei 40°C. Durch 
Zugabe von 200 Teilen Wasser und 0,7 Teilen Ameisensaure wurde ein pH von 4,7 
eingestellt. 

40 
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Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 30 Teilen Was- 
ser und 2 Teilen eines Polymergerbstoffs 30 Minuten bei 30°C nachgegerbt. Anschlie- 
ftend versetzte man die Flotte mit 2 Teilen eines hydrophobierenden Fettungsmittels. 
Nach einer Walkzeit von weiteren 30 Minuten wurden 5 Teile eines Sulfongerbstoffs 
5 und 4 Teile eines Harzgerbstoffs zugesetzt und weitere 60 Minuten gewalkt. Schlieft- 
lich sauerte man mit 0,5 Teilen Ameisensaure auf pH 4,7 ab und walkte einmal 10 Mi- 
nuten und einmal 30 Minuten. Nach einer 10 minutigen Waschoperation mit 200 Teilen 
Wasser bei 40°C wurde das Leder in neuer Flotte bestehend aus 100 Teilen Wasser, 
4,5 Teilen eines Mischlicker (Basis sulfitiertes Fischol und synthetisches Ol), 0,5 Teilen 
10 eines lanolinbasierten Lickers durch 40 minutiges Walken bei 55°C gefettet. Anschlie- 
ftend sauerte man mit 1 ,5 Teilen konzentrierte Ameisensaure auf pH 3,7 ab und walkt 
40 Minuten. Das gefarbte und gefettete Leder wurde noch mit 15°C kaltem Wasser 10 
Minuten gespOlt und anschlieftend ausgereckt, uber Nacht bei Raumtemperatur han- 
gegetrocknet, konditioniert, gestollt und gespannt. 

5 

Es wurde ein schwarzes Leder erhalten, das uber hervorragende Wasch-, Schweift-, 
Reib- und Migrationsechtheit verfugt. 

Farbevorschrift 21 : 

20 Ein LederstOck von 100 Gewichtsteilen eines auf Ubliche Weise chromgegerbten 

Rindsteders der Falzstarke 1,8 mm wurde in einem mit 200 Teilen Wasser und 0,1 Tei- 
len Ameisensaure gefOllten Wackerfass 10 Minuten bei 35°C gewaschen und an- 
schlieftend in einer aus 100 Teilen Wasser, 2 Teilen Natriumformiat, 1 Teil Natrium- 
acetat, 1,5 Teil Natriumbicarbonat und 1 Teil eines Dispergiermittels bestehenden Flot- 
25 te 120 Minuten bei 35°C neutralisiert. Danach war der pH-Wert der Entsauerungsflotte 
6,4. Anschlieftend wurde mit 200 Teilen Wasser 10 Minuten bei 35°C gewaschen. 

In einer frisch angesetzten Flotte aus 150 Teilen Wasser und 10 Teilen Farbstoff aus 
I Beispiel 25 wurde 45 Minuten bei pH 5,4 und 30°C gefarbt Durch portionsweise Zuga- 
30 be von 20 Teilen einer 15%-igen Sodalosung wurde der pH-Wert der Flotte zwischen 
8,4 - 9,1 eingestellt und es wurde 120 Minuten bei 50°C gewalkt. Anschlieftend folgte 2 
mal eine 10 minQtige Waschoperation in 200 Teilen Wasser bei 40°C. Durch Zugabe 
von 200 Teilen Wasser und 0,7 Teilen Ameisensaure wurde ein pH von 4,6 eingestellt 

35 Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 30 Teilen Was- 
ser und 2 Teilen eines Polymergerbstoffs 30 Minuten bei 30°C nachgegerbt. Anschlie- 
ftend versetzte man die Flotte mit 2 Teilen eines hydrophobierenden Fettungsmittels. 
Nach einer Walkzeit von weiteren 30 Minuten wurden 5 Teile eines Sulfongerbstoffs 
und 4 Teile eines Harzgerbstoffs zugesetzt und weitere 60 Minuten gewalkt. Schlieft- 

40 Hch sauerte man mit 0,5 Teilen Ameisensaure auf pH 4,7 ab und walkte einmal 10 Mi- 
nuten und einmal 30 Minuten. Nach einer 10 minutigen Waschoperation mit 200 Teilen 
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Wasser bei 40°C wurde das Leder in neuer Flotte bestehend aus 100 Teilen Wasser, 
4,5 Teilen eines Mischlicker (Basis sulfitiertes Fischol und synthetisches Ol), 0,5 Teilen 
eines lanoiinbasierten Lickers durch 40 minutiges Walken bei 55°C gefettet. Anschlie- 
fiend sauerte man mit 1,5 Teilen konzentrierte Ameisensaure auf pH 3,7 ab und walkt 
5 40 Minuten. Das gefarbte und gefettete Leder wurde noch mit 15°C kaltem Wasser 15 
Minuten gespult und anschlieliend ausgereckt, Qber Nacht bei Raumtemperatur han- 
gegetrocknet, konditioniert, gestollt und gespannt. 

Es wurde ein farbtiefes schwarzes Leder erhalten, das Qber hervorragende Wasch-, 
10 Schweifi-, Reib- und Migrationsechtheit verfOgt. 

Farbevorschrift 22: 

Ein Lederstuck von 100 Gewichtsteilen eines auf ubliche Weise organisch gegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1 ,0 mm wurde in einem mit 200 Teilen Wasser gefullten 
5 Wackerfass 20 Minuten bei 30°C gewaschen. Danach wurde mit einer Flotte aus 150 
Teilen Wasser, 2 Teilen eines Dispergiermittels und 10 Teilen Farbstoff aus Beispiel 32 
60 Minuten bei pH 4,3 und 30°C gefarbt Durch portionsweise Zugabe von 27 Teilen 
einer 15%-igen Sodalosung wurde dann bei 40°C in der Flotte ein pH-Wert im Bereich 
8,7 und 9,3 eingestellt und 180 Minuten unter Walken gehalten. Anschlieliend folgte 3 
20 mal eine 10 minutige Waschoperation in 200 Teilen Wasser bei 40°C. Durch Zugabe 
von 200 Teilen Wasser und 0,7 Teilen Ameisensaure wurde ein pH von 4,2 eingestellt. 
Die Nachgerbung/Fettung/Mechanische Arbeiten wurden wie in Farbevorschrift 1 unter 
b) beschrieben durchgefOhrt. 

25 Es wurde eine farbtiefes schwarzes Leder erhalten, das Qber hervorragende Wasch-, 
Schweifi-, Reib- und Migrationsechtheit verfOgt. 

I Farbevorschrift 23: 
I Ein Lederstuck von 100 Gewichtsteilen eines auf Obliche Weise organisch gegerbten 
30 Rindsleders der Falzstarke 1 ,0 mm wurde in einem mit 200 Teilen Wasser gefullten 
Wackerfass 20 Minuten bei 30°C gewaschen. Danach- wurde mit einer Flotte aus 150 
Teilen Wasser, und 10 Teilen Farbstoff aus Beispiel 40b 60 Minuten bei pH 4,3 und 
30°C gefarbt. Durch portionsweise Zugabe von 27 Teilen einer 15%-igen Sodalosung 
wurde bei 40°C in der Flotte ein pH-Wert im Bereich 8,7 und 9,3 zur Fixierung des 
35 Farbstoffs eingestellt und 180 Minuten lang unter Walken gehalten. Anschliefiend folg- 
te 3 mal eine 10 minutige Waschoperation in 200 Teilen Wasser bei 40°C. Durch Zu- 
gabe von 200 Teilen Wasser und 0,7 Teilen Ameisensaure wurde ein pH von 4,3 ein- 
gestellt. Die Nachgerbung/Fettung/mechanischen Arbeiten wurden wie in Farbevor- 
schrift 1 unter b) beschrieben durchgefuhrt. 

40 



M/44135 



BASF Aktiengesellschaft 



20030337 



PF 0000055015-2 





125 

Es wurde eine farbtiefes braunes Leder erhalten, das uber hervorragende Wasch-, 
Schweifi-, Reib- und Migrationsechtheit verfugt. 

Farbevorschrift 24: 

5 Ein Lederstuck von 100 Gewichtsteilen eines auf ubliche Weise chromgegerbten 

RIndsleders der Falzstarke 1 ,8 mm wurde in einem mit 200 Teilen Wasser und 0,1 Tei- 
len Ameisensaure gefullten Wackerfass 10 Minuten bei 35°C gewaschen und an- 
schliefiend in einer aus 100 Teilen Wasser, 2 Teilen Natriumformiat, 1 Teil Natrium- 
acetat, 1 ,5 Teil Natriumblcarbonat und 1 Teil eines Dispergiermittels bestehenden Flot- 
10 te 120 Minuten bei 35°C neutralisiert. Danach wies die Entsauerungsflotte einen pH- 
Wert von 6,4 auf. Anschliefiend wurde mit 200 Teilen Wasser 10 Minuten bei 35°C 
gewaschen. 

In einer frisch angesetzten Flotte aus 150 Teilen Wasser und 4,25 Teilen Farbstoff aus 
Beispiel 42g wurde 60 Minuten bei pH 6,1 und 30°C gefarbt. Durch portionsweise Zu- 
gabe von 23 Teilen einer 15%-igen Sodalosung wurde in der Flotte ein pH-Wert zwi- 
schen 8,7 - 9,5 eingestellt und es wurde 180 Minuten bei 50°C gewalkt. Anschliefiend 
folgte 4 mat eine 10 minQtige Waschoperation in 200 Teilen Wasser bei 40°C. Durch 
Zugabe von 200 Teilen Wasser und 1,0 Teilen Ameisensaure wurde ein pH von 4,3 
20 eingestellt. 

Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 30 Teilen Was- 
ser und 2 Teilen eines Polymergerbstoffs 30 Minuten bei 30°C nachgegerbt. Anschlie- 
fiend versetzte man die Flotte mit 2 Teilen eines hydrophobierenden Fettungsmittels. 
25 Nach einer Walkzeit von weiteren 30 Minuten wurden 5 Teile eines Sulfongerbstoffs 
und 4 Teile eines Harzgerbstoffs zugesetzt und weitere 60 Minuten gewalkt. Schliefi- 
lich sauerte man mit 2,0 Teilen Ameisensaure auf pH 3,8 ab und walkte einmal 10 Mi- 
nuten und dreimal 30 Minuten. Nach einer 10 minOtigen Waschoperation mit 200 Tei- 
len Wasser bei 40°C wurde das Leder in neuer Flotte bestehend aus 100 Teilen Was- 
ser, 4,5 Teilen eines Mischlicker (Basis sulfitiertes Fischol und synthetisches Ol), 0,5 
Teilen eines lanolinbasierten Lickers durch 40 minutiges Walken bei 55°C gefettet. 
Anschliefiend sauerte man mit 1,5 Teilen konzentrierte Ameisensaure auf pH 3,3 ab 
und walkt40 Minuten. Das gefarbte und gefettete Leder wurde noch mit 15°C kaltem 
Wasser 15 Minuten gespQIt und anschliefiend ausgereckt, vakuumiert, uber Nacht bei 
35 Raumtemperatur hangegetrocknet, konditioniert, gestollt und gespannt. 

Es wurde ein farbtiefes braunes Leder erhalten, das Qber hervorragende Wasch-, 
Schweifi-, Reib- und Migrationsechtheit verfGgt. 

40 Farbevorschrift 25: 
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Ein LederstOck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Weise organisch gegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1,0 mm wurde in einem mit 200 Teilen Wasser gefullten 
Wackerfass 20 Minuten bei 30°C gewaschen. Danach wurde mit einer Flotte aus 150 
Teilen Wasser und 4,25 Teilen Farbstoff aus Beispiel 43a 60 Minuten bei pH 4,2 und 
5 30°C gefarbt. Durch portionsweise Zugabe von 30 Teilen einer 15%-igen Sodalosung 
wurde bei 40°C in der Flotte ein pH-Wert im Bereich 8,5 und 9,4 eingestellt und 180 
Minuten lang unter Walken gehalten. Anschlieliend folgte 2 mal eine 10 minutige 
Waschoperation in 200 Teilen Wasser bei 40°C. Durch Zugabe von 200 Teilen Wasser 
und 1 ,4 Teilen Ameisensaure wurde ein pH von 4,0 eingestellt. Die Nachger- 
10 bung/Fettung/mechanischen Arbeiten wurden wie in Farbevorschrift 1 unter b) be- 
schrieben durchgefQhrt. 

Es wurde eine braunes Leder erhalten, das uber hervorragende Wasch-, SchweiU-, 
Reib- und Migrationsechtheit verfugt. 

Farbevorschrift 26: 

Ein Lederstuck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1,8 mm wurde in einem mit 200 Teilen Wasser und 0,1 Tei- 
len Ameisensaure gefQIIten Wackerfass 10 Minuten bei 35°C gewaschen und an- 
20 schliefiend in einer aus 100 Teilen Wasser, 2 Teilen Natriumformiat, 1 Teil Natrium- 
acetat, 1,5 Teil Natriumbicarbonat und 1 Teil eines Dispergiermittels bestehenden Flot- 
te 120 Minuten bei 35°C neutralisiert. Die Entsauerungsflotte wies dann einen pH-Wert 
von 6,2 auf. Danach wurde mit 200 Teilen Wasser 10 Minuten bei 35°C gewaschen. 

25 In einer frisch angesetzten Flotte aus 1 50 Teilen Wasser und 1 1 ,5 Teilen Farbstoff aus 
Beispiel 1c wurde 60 Minuten bei pH 5,3 und 30°C gefarbt. Durch portionsweise Zuga- 
be von 28 Teilen einer 15%-igen Sodalosung wurde in der Flotte ein pH-Wert zwischen 
8,8 - 9,3 eingestellt und es wurde 180 Minuten lang bei 50°C gewalkt. AnschliefJend 
folgte 3 mal eine 10 minutige Waschoperation in 200 Teilen Wasser bei 40°C. Durch 
Zugabe von 200 Teilen Wasser und 1 ,0 Teilen Ameisensaure wurde ein pH von 4,5 
eingestellt. 



Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 30 Teilen Was- 
ser und 2 Teilen eines Polymergerbstoffs 30 Minuten bei 30°C nachgegerbt. Anschlie- 

35 fiend versetzte man die Flotte mit 2 Teilen eines hydrophobierenden Fettungsmittels. 
Nach einer Walkzeit von weiteren 30 Minuten wurden 5 Teile eines Sulfongerbstoffs 
und 4 Teile eines Harzgerbstoffs zugesetzt und weitere 60 Minuten gewalkt. Schlieli- 
lich sauerte man mit 2,0 Teilen Ameisensaure auf pH 3,8 ab und walkte einmal 10 Mi- 
nuten und dreimal 30 Minuten. Nach einer 10 minutigen Waschoperation mit 200 Tei- 

40 len Wasser bei 40°C wurde das Leder in neuer Flotte bestehend aus 100 Teilen Was- 
ser, 4,5 Teilen eines Mischlicker (Basis sulfitiertes Fischol und synthetisches 0l) t 0,5 
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Teilen eines lanolinbasierten Lickers durch 40 minutiges Walken bei 55°C gefettet. 
Anschliefiend sauerte man mit 1,5 Teilen konzentrierte Ameisensaure auf pH 4,0 ab 
und walkt40 Minuten. Das gefarbte und gefettete Leder wurde noch mit 15°C kaltem 
Wasser 15 Minuten gespult und anschliefiend ausgereckt, vakuumiert, uber Nacht bei 
5 Raumtemperatur hangegetrocknet, konditioniert, gestoilt und gespannt. 

Es wurde ein farbtiefes schwarzes Leder erhalten, das uber hervorragende Wasch-, 
Schweifi-, Reib- und Migrationsechtheit verfugt. 

1 0 Farbevorschrift 27: 

Ein Lederstuck von 100 Gewichtsteiien eines auf Qbliche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1,8 mm wurde in einem mit 200 Teilen Wasser und 0,1 Tei- 
len Ameisensaure gefdllten Wackerfass 10 Minuten bei 35°C gewaschen und an- 
schliefiend in einer aus 100 Teilen Wasser, 2 Teilen Natriumformiat, 1 Teil Natriurn- 
5 acetat, 1 ,5 Teil Natriumbicarbonat und 1 Teil eines Dispergiermittels bestehenden Flot- 
te 120 Minuten bei 35°C neutralisiert. Danach hatte die Entsauerungsflotte einen pH- 
Wert von 6,2. Anschliefiend wurde mit 200 Teilen Wasser 10 Minuten bei 35°C gewa- 
schen. 

20 In einer frisch angesetzten Flotte aus 150 Teilen Wasser und 14,3 Teilen Farbstoff aus 
Beispiel 6c wurde 60 Minuten bei pH 5,3 und 30°C gefSrbt. Durch portionsweise Zuga- 
be von 28 Teilen einer 15%-igen Sodalosung stellte man in der Flotte einen pH-Wert 
zwischen 8,7 - 9,3 ein und walkte 180 Minuten lang bei 50°C. Anschliefiend folgte 3 
mal eine 10 minutige Waschoperation in 200 Teilen Wasser bei 40°C. Durch Zugabe 

25 von 200 Teilen Wasser und 1 ,0 Teilen Ameisensaure wurde ein pH von 4,6 eingestellt. 

Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 30 Teilen Was- 
^ ser und 2 Teilen eines Polymergerbstoffs 30 Minuten bei 30°C nachgegerbt. Anschlie- 
m Bend versetzte man die Flotte mit 2 Teilen eines hydrophobierenden Fettungsmittels. 
BO Nach einer Walkzeit von weiteren 30 Minuten wurden 5 Teile eines Sulfongerbstoffs 
und 4 Teile eines Harzgerbstoffs zugesetzt und weitere 60 Minuten gewalkt. Schlieli- 
lich sauerte man mit 1,8 Teilen Ameisensaure auf pH 4,0 ab und walkte einmal 10 Mi- 
nuten und dreimal 30 Minuten. Nach einer 10 minutigen Waschoperation mit 200 Tei- 
len Wasser bei 40°C wurde das Leder in neuer Flotte bestehend aus 100 Teilen Was- 
35 ser, 4,5 Teilen eines Mischlicker (Basis sulfitiertes Fischol und synthetisches Ol), 0,5 
Teilen eines lanolinbasierten Lickers durch 40 minutiges Walken bei 55°C gefettet. 
Anschliefiend sauerte man mit 1,5 Teilen konzentrierte Ameisensaure auf pH 3,3 ab 
und walkt 40 Minuten. Das gefarbte und gefettete Leder wurde noch mit 15°C kaltem 
Wasser 15 Minuten gespult und anschliefiend ausgereckt, vakuumiert, uber Nacht bei 
40 Raumtemperatur hangegetrocknet, konditioniert, gestoilt und gespannt. 
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Es wurde ein farbtiefes schwarzes Leder erhalten, das uber hervorragende Wasch-, 
Schweifl-, Reib- und Migrationsechtheit verfDgt. 

Farbevorschrift 28: 

5 Ein Lederstuck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Weise organisch gegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1 ,0 mm wurde in einem mit 200 Teilen Wasser gefullten 
Wackerfass 20 Minuten bei 30°C gewaschen. Danach wurde mit einer Flotte aus 150 
Teilen Wasser, 2 Teilen eines Dispergiermittels und 1 1 ,5 Teilen Farbstoff aus Beispiel 
6d 60 Minuten bei pH 4,3 und 30°C gefarbt. Durch portionsweise Zugabe von 30 Teilen 
10 einer 15%-igen Sodalosung wurde bei 40°C der pH-Wert 180 Minuten unter Walken im 
Bereich 8,8 und 9,2 gehalten. Anschlieftend folgte 3 mal eine 10 minQtige 
Waschoperation in 200 Teilen Wasser bei 40°C. Durch Zugabe von 200 Teilen Wasser 
und 1 ,0 Teilen Ameisensaure wurde ein pH von 4,4 eingestellt. 

Die Nachgerbung/Fettung/mechanischen Arbeiten wurden wie in Farbevorschrift 1 un- 
5 . ter b) beschrieben durchgefDhrt. 

Es wurde ein farbtiefes schwarzes Leder erhalten, das uber hervorragende Wasch-, 
SchweifJ-, Reib- und Migrationsechtheit verfugt. 

20 Farbevorschrift 29: 

Ein LederstGck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Weise organisch gegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1 ,0 mm wurde in einem mit 200 Teilen Wasser gefullten 
Wackerfass 20 Minuten bei 30°C gewaschen. Danach wurde mit 150 Teilen Wasser, 2 
Teilen eines Dispergiermittels und 14,3 Teilen Farbstoff aus Beispiel 9f 60 Minuten bei 
25 pH 4,3 und 30°C gefarbt. Durch portionsweise Zugabe von 30 Teilen einer 15%-igen 
Sodalosung wurde bei 40°C der pH der Flotte 180 Minuten unter Walken im Bereich 
8,7 und 9,2 gehalten. Anschlieftend folgte 3 mal eine 10 minutige Waschoperation in 
200 Teilen Wasser bei 40°C. Durch Zugabe von 200 Teilen Wasser und 1 ,0 Teilen 

• Ameisensaure wurde ein pH von 4,5 eingestellt. 
0 Die Nachgerbung/Fettung/mechanischen Arbeiten wurden wie in Farbevorschrift 1 un- 
ter b) beschrieben durchgefuhrt. 

Es wurde ein farbtiefes schwarzes Leder erhalten, das uber hervorragende Wasch-, 
Schweifc-, Reib- und Migrationsechtheit verfugt. 

35 

Farbevorschrift 30: 

Ein Lederstuck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Weise organisch gegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1 ,0 mm wurde in einem mit 200 Teilen Wasser gefullten 
Wackerfass 20 Minuten bei 30°C gewaschen. Danach wurde mit einer Flotte aus 150 
40 Teilen Wasser und 1 1 ,5 Teilen Farbstoff aus Beispiel 1f 60 Minuten bei pH 4,3 und 
30°C gefarbt. Durch portionsweise Zugabe von 30 Teilen einer 15%-igen Sodalosung 
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wurde bei 40°C der pH-Wert der Flotte zur Fixierung des Farbstoffs 180 Minuten unter 
Walken im Bereich 8,8 und 9,4 gehalten. Anschlieftend folgte 3 mal eine 10 minutige 
Waschoperation in 200 Teilen Wasser bei 40°C. Durch Zugabe von 200 Teilen Wasser 
und 1 ,0 Teilen Ameisensaure wurde ein pH von 4,6 eingestellt. 

Die Nachgerbung/Fettung/mechanischen Arbeiten wurden wie in Farbevorschrift 1 un- 
ter b) beschrieben durchgefuhrt. 

Es wurde ein farbtiefes schwarzes Leder erhalten, das uber hervorragende Wasch-, 
Schweift-, Reib- und Migrationsechtheit verfugt. 



Farbevorschrift 31: 

Ein LederstOck von 100 Gewichtsteilen eines auf ubliche Weise organisch gegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1,0 mm wurde in einem mit 200 Teilen Wasser gefullten 
Wackerfass 20 Minuten bei 30°C gewaschen. Danach wurde mit einer Flotte aus 150 
Teilen Wasser und 14,3 Teilen Farbstoff aus Beispiel 12q 60 Minuten bei pH 4,3 und 
. 30°C gefarbt. Durch portionsweise Zugabe von 30 Teilen einer 15%-igen Sodalosung 
wurde bei 40°C der pH-Wert der Flotte zur Fixierung des Farbstoffs 180 Minuten unter 
Walken im Bereich 8,6 und 9,3 gehalten. Anschiieftend folgte 3 mal eine 10 minutige 
Waschoperation in 200 Teilen Wasser bei 40°C. Durch Zugabe von 200 Teilen Wasser 
20 und 1 ,0 Teilen Ameisensaure wurde ein pH von 4,6 eingestellt. 

Die Nachgerbung/Fettung/mechanischen Arbeiten wurden wie in Farbevorschrift 1 un- 
ter b) beschrieben durchgefQhrt. 

Es wurde ein farbtiefes schwarzes Leder erhalten, das Qber hervorragende Wasch-, 
25 Schweift-, Reib- und Migrationsechtheit verfugt. 

Farbevorschrift 32: 

Ein Lederstuck von 100 Gewichtsteilen eines auf ubliche Weise organisch gegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1 ,0 mm wurde in einem mit 200 Teilen Wasser gefullten 
Wackerfass 20 Minuten bei 30°C gewaschen. Danach wurde in der neuen Flotte aus 
150 Teilen Wasser, 2 Teilen eines Dispergiermittels und 8 Teilen Farbstoff aus Beispiel 
12s der pH sofort durch portionsweise Zugabe von 30 Teilen einer 15%-igen Sodalo- 
sung auf > 8,5 gestellt und unter Walken bei 40°C im Bereich 8,7 und 9,2 zur Fixie- 
rung des Farbstoffs 220 Minuten gehalten. Anschiieftend folgte 3 mal eine 10 minCitige 
35 Waschoperation in 200 Teilen Wasser bei 40°C. Durch Zugabe von 200 Teilen Wasser 
und 1,0 Teilen Ameisensaure wurde ein pH von 4,5 eingestellt. 
Die Nachgerbung/Fettung/mechanischen Arbeiten wurden wie in Farbevorschrift 1 un- 
ter b) beschrieben durchgefuhrt. 

40 Es wurde ein farbtiefes schwarzes Leder erhalten, das uber hervorragende Wasch-, 
Schweift-, Reib- und Migrationsechtheit verfugt 
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Farbevorschrift 33: 

Ein Lederstuck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1,8 mm wurde in einem mit 200 Teilen Wasser und 0,1 Tei- 
5 len Ameisensaure gefQIIten Wackerfass 10 Minuten bei 35°C gewaschen und an- 
schliefiend in einer aus 100 Teilen Wasser, 2 Teilen Natriumformiat, 1 Teil Natrium- 
acetat, 1,5 Teil Natriumbicarbonat und 1 Teil eines Dispergiermittels bestehenden Flot- 
. te 120 Minuten bei 35°C neutralisiert. Danach hatte die Entsauerungsflotte einen pH- 
Wert von 6,4. Anschliefiend wurde mit 200 Teilen Wasser 10 Minuten bei 35°C gewa- 
10 schen. 

In einer frisch angesetzten Flotte aus 150 Teilen Wasser und 8 Teilen Farbstoff aus 
Beispiel 12t wurde durch portionsweise Zugabe von 23 Teilen einer 15%-igen Sodalo- 
sung der pH sofort auf >8,5 gestellt und zur Fixierung des Farbstoffs 240 Minuten bei 
50°C unter walken zwischen 8,7 - 9,5 gehalten. Anschliefiend folgte 4 mal eine 1 0 
minOtige Waschoperation in 200 Teilen Wasser bei 40°C. Durch Zugabe von 200 Tei- 
len Wasser und 1 ,1 Teilen Ameisensaure wurde ein pH von 4,2 eingestellt. 

Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 30 Teilen Was- 
20 ser und 2 Teilen eines Polymergerbstoffs 30 Minuten bei 30°C nachgegerbt. Anschlie- 
fiend versetzte man die Flotte mit 2 Teilen eines hydrophobierenden Fettungsmittels. 
Nach einer Walkzeit von weiteren 30 Minuten wurden 5 Teile eines Sulfongerbstoffs 
und 4 Teile eines Harzgerbstoffs zugesetzt und weitere 60 Minuten gewalkt. Schliefi- 
lich sauerte man mit 2,0 Teilen Ameisensaure auf pH 3,8 ab und walkte einmal 1 0 Mi- 
25 nuten und dreimal 30 Minuten. Nach einer 10 minutigen Waschoperation mit 200 Tei- 
len Wasser bei 40°C wurde das Leder in neuer Flotte bestehend aus 100 Teilen Was- 
ser, 4,5 Teilen eines Mischlicker (Basis sulfitiertes Fischol und synthetisches Ol), 0,5 
Teilen eines lanolinbasierten Lickers durch 40 minutiges Walken bei 55°C gefettet. 
Anschliefiend sauerte man mit 1 ,5 Teilen konzentrierte Ameisensaure auf pH 3,3 ab 
und walkt 40 Minuten. Das gefarbte und gefettete Leder wurde noch mit 15°C kaltem 
Wasser 15 Minuten gespult und anschliefiend ausgereckt, vakuumiert, Qber Nacht bei 
Raumtemperatur hangegetrocknet, konditioniert, gestollt und gespannt. 

Es wurde ein farbtiefes schwarzes Leder erhalten, das uber hervorragende Wasch-, 
35 Schweili-, Reib- und Migrationsechtheit verfQgt. 

Farbevorschrift 34: 

Ein Lederstuck von 100 Gewichtsteilen eines auf ubliche Weise organisch gegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1 ,0 mm wurde in einem mit 200 Teilen Wasser gefullten 
40 Wackerfass 20 Minuten bei 30°C gewaschen. Danach wurde mit einer Flotte aus 150 
Teilen Wasser, 2 Teilen eines Dispergiermittels und 7 Teilen Farbstoff aus Beispiel 12u 
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60 Minuten bei pH 4,3 und 30°C gefarbt. Durch portionsweise Zugabe von 30 Teilen 
einer 15%-igen Sodalosung wurde bei 40°C der pH-Wert der Flotte zur Fixierung des 
Farbstoffs 200 Minuten lang unter Walken im Bereich von 8,7 und 9,2 gehalten. Nach 
Flottenwechsel wurde durch Zugabe von 200 Teilen Wasser und 1,0 Teilen Ameisen- 
5 saure ein pH von 4,5 eingestellt. 

Die Nachgerbung/Fettung/mechanischen Arbeiten wurden wie in Farbevorschrift 1 un- 
ter b) beschrieben durchgefuhrt. 

Es wurde ein farbtiefes schwarzes Leder erhalten, das uber hervorragende Wasch-, 
10 SchweifJ-, Reib- und Migrationsechtheit verfugt. 




Farbevorschrift 35: 

Ein LederstQck von 100 Gewichtsteilen eines auf ubliche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1,8 mm wurde in einem mit 200 Teilen Wasser und 0,1 Tei- 
len Ameisensaure gefullten Wackerfass 10 Minuten bei 35°C gewaschen und an- 
schlieftend in einer aus 100 Teilen Wasser, 2 Teilen Natriumformiat, 1 Teil Natrium- 
acetat, 1 ,5 Teil Natriumbicarbonat und 1 Teil eines Dispergiermittels bestehenden Flot- 
te 120 Minuten bei 35°C neutralisiert. Danach hatte die Entsauerungsflotte einen pH- 
Wert von 6,4. Anschlieftend wurde mit 200 Teilen Wasser 10 Minuten bei 35°C gewa- 
20 schen. 

In einer frisch angesetzten Flotte aus 150 Teilen Wasser und 7 Teilen Farbstoff aus 
Beispiel 13n wurde 60 Minuten bei pH 6,3 und 30°C gefarbt. Durch portionsweise Zu- 
gabe von 23 Teilen einer 15%-igen Sodalosung wurde zur Fixierung der pH-Wert der 
25 Flotte zwischen 8,7 - 9,5 eingestellt und es wurde 210 Minuten lang bei 50°C gewalkt. 
Nach Flottenwechsel wurde durch Zugabe von 200 Teilen Wasser und 1 ,0 Teilen A- 
meisensaure ein pH von 4,3 eingestellt 

Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 30 Teilen Was- 
ser und 2 Teilen eines Polymergerbstoffs 30 Minuten bei 30°C nachgegerbt. Anschlie- 
fiend versetzte man die Flotte mit 2 Teilen eines hydrophobierenden Fettungsmittels. 
Nach einer Walkzeit von weiteren 30 Minuten wurden 5 Teile eines Sulfongerbstoffs 
und 4 Teile eines Harzgerbstoffs zugesetzt und weitere 60 Minuten gewalkt. Schlieli- 
lich sauerte man mit 2,0 Teilen Ameisensaure auf pH 3,8 ab und walkte einmal 10 Mi- 
35 nuten und dreimal 30 Minuten. Nach einer 10 minutigen Waschoperation mit 200 Tei- 
len Wasser bei 40°C wurde das Leder in neuer Flotte bestehend aus 100 Teilen Was- 
ser, 4,5 Teilen eines Mischlicker (Basis sulfitiertes Fischol und synthetisches Ol), 0,5 
Teilen eines lanolinbasierten Lickers durch 40 minutiges Walken bei 55°C gefettet. 
Anschlieliend sauerte man mit 1,5 Teilen konzentrierte Ameisensaure auf pH 3,3 ab 
40 und walkt 40 Minuten. Das gefarbte und gefettete Leder wurde noch mit 15°C kaltem 
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Wasser 15 Minuten gespQIt und anschlieftend ausgereckt, vakuumiert, Qber Nacht bei 
Raumtemperatur hangegetrocknet, konditioniert, gestollt und gespannt. 

Farbevorschrift 36: 

5 Ein Lederstiick von 100 Gewichtsteilen eines auf ubliche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1 ,8 mm wurde in einem mit 300 Teilen Wasser gefQIIten 
Wackerfass 10 Minuten bei 35°C gewaschen und anschlieftend in einer aus 100 Tei- 
len Wasser, 2 Teilen Natriumformiat, 1 Teil Natriumacetat und 2,2 Teilen Natriumbicar- 
bonat bestehenden Flotte 120 Minuten bei 40°C neutralisiert. Die Entsauerungsflotte 
10 hatte dann einen pH-Wert von 7,2. Zur Entsaurungsflotte wurden 10,5 Teile Farbstoff 
12bj gegeben und 30 Minuten bei pH 6,9 und 40°C gefarbt. Durch portionsweise Zuga- 
be von 8 Teilen Soda stellte man den pH-Wert der Flotte zwischen 9,2 - 9,7 ein und 
walkte 75 Minuten bei 40°C. Anschlieftend folgte 2 mal eine 20 minOtige Waschopera- 
tion in 300 Teilen Wasser bei 40°C. Durch Zugabe von 200 Teilen Wasser und 1,2 Tei- 
len Ameisensaure wurde ein pH von 3,9 eingestellt. 

Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 100 Teilen 
Wasser und 2 Teilen eines Polymergerbstoffs 30 Minuten bei 30°C nachgegerbt. An- 
schlieftend versetzte man die Flotte mit 2 Teilen eines hydrophobierenden Fettungsmit- 
20 tels. Nach einer Walkzeit von weiteren 30 Minuten wurden 5 Teile eines Sulfon- 

gerbstoffs und 4 Teile eines Harzgerbstoffs zugesetzt und weitere 60 Minuten gewalkt. 
Zur Nachgerbflotte wurden 4,5 Teilen eines Mischlickers (Basis sulfitiertes Fischol und 
synthetisches Ol) und 0,5 Teilen eines lanolinbasierten Lickers zugegeben und das 
Leder durch 40 minOtiges Walken bei 55°C gefettet. Anschlieftend sauerte man mit 1,6 
25 Teilen konzentrierte Ameisensaure auf pH 3,6 ab und walkte 45 Minuten. Das gefarbte 
und gefettete Leder wurde noch mit 300 Teilen 20°C kaltem Wasser 10 Minuten gewa- 
schen und anschlieftend ausgereckt, 1 ,5 Minuten bei 70°C vakuumiert, Qber Nacht bei 

(Raumtemperatur hangegetrocknet, konditioniert, gestollt und gespannt. 
0 Es wurde ein tiefschwarzes Leder erhalten, das Qber hervorragende Wasch-, Schweift- 
, Reib- und Migrationsechtheiten verfQgt. 

In analoger Weise wurden die in Tabelle 19 angegebenen Farbungen durchgefuhrt: 
35 Tabelle 19 



Farbstoff Beispi^l-Nr. 


Farbevorschrift Nr. 


Gew. Teile (%) 


Farbe des Leders 


1a 


4 


5 


schwarz 


1b 


11 


7 


schwa rz 


1b 


26 


14,1 


schwarz 


1c 


4 


6,7 


schwarz 
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Farbstoff Beispiel-Nr. 


Farbevorschrift Nr. 


Gew. Teile (%) 


Farbe des Leders 


1d 


19 


11,3 


schwarz 


1e 


30 


6,4 


schwa rz 


1f 


19 


9,5 


schwarz 


2a 


35 


7,9 


rot 


2b 


5 


4,7 


blau 


2c 


6 


5,8 


blau 


2d 


9 


18,6 


rot 


2e 


25 


14,6 


blau 


2f 


12 


12,4 


blau 


2g 


34 


12,0 


violett 


2h 


35 


7,9 


blau 


2i 


26 


18,6 


blau 


2j 


4 


14,6 


blau 


2k 


19 


12,4 


blau 


3 


30 


12,0 


violett 


4a 


31 


6,3 


dunkelbraun 


5a 


34 


7,8 


braun 


6a 


9 


17,4 


blau 


6b 


1 


5,2 


schwarz 


6b 


16 


8,3 


schwarz 


6c 


15 


8,8 


schwarz 


6d 


13 


8,9 


schwarz 


6d 


17 


12,0 


schwarz 


6e 


9 


17,4 


blau 


6f 


9 


17,4 


blau 


6g 


9 


17,4 


blau 


6h 


9 


17,4 


rot 


7 


18 


6,7 


blau 


8 


21 


9,2 


blau 


9a 


2 


17,1 


rot 


9b 


17 


11,4 


rot 


9c 


14 


9,5 


schwarz 


9c 


22 


16,7 


schwarz 


9d 


33 


15,4 


braun 


9e 


33 


15,4 


schwarz 


9f 


34 


4,9 


schwarz 


9g 


2 


17,1 


rot 


9h 


14 


9,5 


schwarz 


10 


24 


7,9 


blau 
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Farbstoff Beispiel-Nr. 


Farbevorschrift Nr. 


Gew. Teile (%) 


Farbe des Leders 


11a 


27 


12,0 


bordeaux 


11b 


21 


10,2 


bordeaux 


12a 


3 


2,3 


schwarz 




28 


8,4 


schwarz 




34 


17,9 


schwarz 




21 


10,0 


schwarz 


12b 


5 


2,4 


schwarz 




23 


8,4 


schwarz 




32 


16,9 


schwarz 




18 


4,7 


schwarz 




27 


10,5 


schwarz 




33 


18,7 


schwarz 


12c 


6 


9,8 


dunkelgriin 


• 


16 


9,8 


dunkelgrQn 


12d 


1 


18,1 


dunkelgrQn 




29 


4,6 


dunkelgrQn 


12e 


20 


3,3 


dunkelgriin 


12f 


35 


11,7 


dunkelgrQn 


12q 


7 


15,4 


dunkelgrQn 


12h 


8 


5,0 


grQn 




24 


5,2 


grQn 


12i 


7 


2,7 


dunkelgrQn 




7 


15,4 


dunkelgrQn 




17 


5,1 


dunkelgrQn 


12j 


4 


2,7 


schwarz 




10 


15,4 


schwarz 




31 


5,1 


schwarz 


12k 


12 


10,0 


schwarz 




19 


10,0 


schwarz 


121 


15 


15,1 


grQn 


12m 


26 


8.8 


schwarz 


12n 


15 


15,1 


schwarz 


12o 


26 


8,8 


dunkelgrQn 


12p 


13 


6.5 


schwarz 


12q 


14 


8.3 


schwarz 


12r 


22 


15,1 


schwarz 


12s 


1 


8.3 


schwarz 


12t 


3 


12,0 


schwarz 


12u 


11 


3,8 


schwarz 
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Farbstoff Beispiel-Nr. 


Farbevorschrift Nr. 


Gew. Teile (%) 


Farbe des Leders 


12v 


22 


4,7 


schwarz 


122 


33 


9.0 


dunkelgrun 


12aa 


13 


7,6 


dunkelblau 


12ab 


6 


6,2 


dunkelblau 


12ac 


2 


7.9 


dunkelblau 


12ad 


7 


5.3 


dunkelblau 


12ae 


9 


8.8 


blau 


12af 


8 


7.4 


schwarz 


12ag 


4 


7.9 


schwarz 


12ah 


14 


8,8 


schwarz 


12ai 


5 


10,1 


schwarz 


12aj 


23 


5,9 


schwarz 


12ak 


17 


14,3 


schwarz 


12al 


31 


13,2 


schwarz 


12am 


1 


19,3 


schwarz 


12an 


4 


1,8 


schwarz 


12ao 


11 


5,7 


grun 


12ap 


28 


3,8 


grun 


12aq 


20 


6,4 


grOn 


12ar 


13 


12,5 


schwarz 


12as 


26 


10,5 


schwarz 


12at 


35 


7,7 


schwarz 




7 


10,2 


schwarz 




19 


14,3 


schwarz 




36 


3,5 


schwarz 


12au 


15 


4.6 


schwarz 


12av 


16 


2.3 


schwarz 


12aw 


6 


3,1 


grun 


12ax 


34 


8.6 


schwarz 


12ay 


18 


17.3 


schwarz 


12az 


31 


2.8 


schwarz 


12ba 


8 


5,1 


schwarz 


12bb 


10 


6,2 


schwarz 


12bc 


33 


11,3 


schwarz 


12bd 


1 


7,1 


dunkelgrun 


12be 


25 


13,7 


dunkelgrdn 


12bf 


29 


18,1 


dunkelgrun 


12bg 


21 


4,4 


dunkelgrun 


12bh 


12 


3.5 


dunkelgrun 
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Farbstoff Beispiel-Nr. 


Farbevorschrift Nr. 


Gew. Teile (%) 


Farbe des Leders 


12bi 


17 


6,2 


grOn 


12bj 


2 


2,1 


schwarz 


12bk 


23 


3,6 


grun 


12bl 


30 


5,2 


schwarz 


12bm 


27 


8,9 


schwarz 


12bn 


14 


5,6 


grun 


12bo 


32 


3,1 


grOn 


12bp 


22 


14,5 


grun 


12bq 


24 


9,6 


schwarz 


12br 


9 


5,4 


schwarz 


12bs 


7 


7,5 


schwarz 


12bt 


5 


2,9 


schwarz 


12bu 


3 


9,8 


schwarz 


12bv 


19 


4,9 


schwarz 


12bw 


8 


1,8 


schwarz 


12bx 


10 


5,7 


schwarz 


12by 


33 


3,8 


blau 


12bz 


1 


6,4 


blau 


12ca 


25 


12,5 


blau 


12cb 


29 


10,5 


blau 


12cc 


21 


7,7 


blau 


12cd 


12 


4,6 


blau 


12ce 


17 


2,3 


blau 


12cf 


2 


3,1 


blau 


12cg 


23 


8,6 


blau 


12ch 


30 


17,3 


blau 


12ci 


27 


2,8 


blau 


12cj 


14 


5,1 


blau 


12ck 


32 


6,2 


blau 


12cl 


22 


12,5 


blau 


12cm 


24 


10,5 


blau 


12cn 


9 


7,7 


blau 


12co 


7 


4,6 


blau 


12cp 


5 


2,3 


blau 


12cq 


3 


3,1 


blau 


12cr 


19 


8,6 


blau 


12cs 


35 


17,3 


blau 


12ct 


15 


2,8 


blau 


12cu 


16 


5,1 


blau 



M/44135 



oaor MKiierigeseiisuiictu 



UUUUU55U15-2 



137 



Farbstoff Beispiel-Nr. 


Farbevorschrift Nr. 


Gew. Teile (%) 


Farbe des Leders 


12cv 


6 


6,2 


blau 


12cw 


34 


11,3 


blau 


12cx 


18 


7,1 


blau 


12cy 


31 


13,7 


blau 


12cz 


4 


18,1 


blau 


12da 


11 


4,4 


blau 


12db 


28 


3,5 


blau 


12dc 


20 


6,2 


blau 


12dd 


13 


2,1 


blau 


12de 


26 


3,6 


griin 


12df 


35 


5,2 


griin 


12dg 


15 


8,9 


schwarz 


12dh 


16 


5,6 


schwarz 


12di 


6 


3,1 


schwarz 


12dj 


25 


14,5 


schwarz 


12dk 


29 


9,6 


schwarz 


12dl 


21 


5,4 


gran 


12dm 


12 


7,5 


griin 


12dn 


17 


2,9 


griin 


12do 


2 


9,8 


schwarz 


12dp 


23 


4,9 


schwarz 


12dq 


30 


1,8 


schwarz 


12dr 


27 


5,7 


schwarz 


12ds 


14 


3,8 


schwarz 


12dt 


32 


6,4 


schwarz 


12du 


22 


12,5 


schwarz 


12dv 


24 


10,5 


schwarz 


12dw 


9 


7,7 


blau 


12dx 


7 


4,6 


blau 


12dy 


5 


2,3 


blau 


12dz 


3 


3,1 


blau 


12ea 


19 


8,6 


blau 


12eb 


35 


17,3 


blau 


12ec 


15 


2,8 


blau 


12ed 


16 


5,1 


blau 


12ee 


6 


6,2 


blau 


12ef 


14 


5,6 


blau 


12eg 


32 


3,1 


blau 


12eh 


22 


14,5 


blau 
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r~ _ .i_ . t . re r~y i • I k. 1 

Farbstoff Beispiel-Nr. 


Farbevorschrift Nr. 


Gew. Teile (%) 


Farbe des Leders 


12ei 


24 


9,6 


blau 


12ej 


9 


5,4 


blau 


12ek 


7 


7,5 


blau 


12el 


5 


2,9 


blau 


12em 


3 


1,8 


blau 


12en 


19 


5,7 


blau 


12eo 


35 


3,8 


blau 


12ep 


15 


6,4 


blau 


12eq 


16 


12,5 


blau 


12er 


6 


10,5 


blau 


12es 


34 


7,7 


blau 


12et 


18 


4,6 


blau 


12eu 


31 


2,3 


blau 


12ev 


4 


3,1 


blau 


. 12ew 


11 


8,6 


blau 


12ex 


28 


17,3 


blau 


12ey 


20 


2,8 


blau 


12ez 


13 


5,1 


blau 


12fa 


15 


6,2 


blau 


12fb 


16 


11,3 


blau 


12fc 


6 


7,1 


blau 


12fd 


14 


13,7 


blau 


12fe 


32 


18,1 


blau 


12ff 


22 


7,7 


blau 


12fg 


24 


4,6 


grun 


12fh 


9 


2,3 


grOn 


12fi 


7 


3,1 


schwa rz 


12fj 


5 


8,6 


schwarz 


12fk 


3 


17,3 


schwarz 


12fl 


19 


2,8 


schwarz 


12fm 


34 


5,1 I 


schwarz 


12fn 


18 


6,2 


grun 


12fo 


31 


5,6 


grun 


12fp 


4 


3,1 


grun 


12fq 
_____ 


11 


14,5 


schwarz 


I <_rr 


OB 

do 


9.6 


schwarz 


12fs 


20 


5,4 


schwarz 


12ft 


13 


8,2 


schwarz 


12fu 


15 


1,9 


schwarz 
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Farbstoff Beispiel-Nr. 


Farbevorschrift Nr. 


Gew. Teile (%) 


Farbe des Leders 


12fv 


16 


2,6 


schwarz 


12fw 


6 


14,3 


schwarz 


12fx 


5 


6,7 


schwarz 


12fy 


1 


5,9 


blau 


12fz 


14 


3,2 


blau 


12ga 


36 


4,6 


blau 


12gb 


15 


17,9 


blau 


12gc 


27 


6,8 


blau 


12gd 


4 


2,4 


blau 


12ge 


20 


10,1 


schwarz 


12gf 


9 


6,6 


schwarz 


12gg 


3 


7.5 


schwarz 


12gh 


33 


3,5 


schwarz 


12gi 


15 


11,2 


schwarz 


12gj 


7 


8,6 


schwarz 


12gk 


11 


3,6 


blau 


12gl 


2 


19 


blau 


12gm 


4 


10,9 


blau 


12gn 


8 


5,6 


blau 


12go 


15 


6,1 


blau 


12gp 


16 


4,8 


blau 


12gq 


7 


3,1 


schwarz 


12gr 


13 


9,9 


schwarz 


12gs 


21 


12,6 


schwarz 


12gt 


30 


13,5 


schwarz 


12gu 


36 


14,8 


schwarz 


12gv 


25 


2,8 


schwarz 


12gw 


15 


15,1 


schwarz 




29 


4,8 


schwarz 


12gz 


26 


8,8 


schwarz 


12ha 


15 


15,1 


schwarz 




8 


5,5 


schwarz 


12hb 


26 


8,8 


schwarz 




11 


6,1 


schwarz 


12hc 


13 


6,5 


schwarz 




24 


11,2 


schwarz 


12hd 


14 


8,3 


schwarz 




35 


4.1 


schwarz 


12he 


22 


15,1 


schwarz 



M/44135 



ft UOU0U55015-2 



140 



Farbstoff Beispiel-Nr. 


Farbevorschrift Nr. 


Gew. Teile (%) 


Farbe des Leders 




16 


7,5 


schwarz 


12hf 


1 


8,3 


schwarz 




33 


4,6 


schwarz 


12hh 


3 


12,0 


schwarz 




27 


6.1 


schwarz 


12hi 


11 


3,8 


schwarz 


12hj 


22 


4,7 


schwarz 


12hk 


33 


9,0 


schwarz 


12hl 


13 


7,6 


schwarz 


12hm 


6 


6,2 


schwarz 


12hn 


2 


7,9 


schwarz 


12ho 


7 


5,3. 


schwarz 


12hp 


9 


8,8 


schwarz 


12hq 


8 


7.4 


schwarz 


12hr 


4 


7,9 


schwarz 


12hs 


14 


8.8 


schwarz 


12ht 


5 


10,1 


blau 


12hu 


23 


5,9 


blau 


12hv 


17 


14,3 


blau 


12hw 


31 


13,2 


schwarz 


13a 


2 


2,3 


schwarz 




6 


8,4 


schwarz 




11 


17,9 


schwarz 




17 


10,0 


schwarz 


13b 


9 


2,4 


schwarz 




25 


8,4 


schwarz 




21 


4.7 


schwarz 




21 


10,5 


schwarz 




21 


18,7 


schwarz 


13c 


25 


11.0 


dunkelgriin 


13d 


17 


10,8 


dunkelgriin 


13e 


30 


17,0 


dunkelgriin 


13f 


34 


11,5 


dunkelgriin 


13g 


7 


11,2 


dunkelgriin 


13h 


3 


8,4 


schwarz 




24 


8.4 


schwarz 


13i 


16 


8.4 


dunkelgriin 


13j 


27 


11,4 


schwarz 


13k 


10 


6,6 


schwarz 
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Farbstoff Beispiel-Nr. 


Farbevorschrift Nr. 


Gew. Teile (%) 


Farbe des Leders 




10 


13,2 


schwarz 


131 


12 


15,1 


grun 


13m 


15 


8,8 


schwarz 


13n 


15 


8,8 


schwarz 


13o 


1 


8,2 


dunkelgrtin 


13p 


19 


2,9 


schwarz 


13q 


21 


4,5 


schwarz 


13r 


4 


6,7 


schwarz 


13s 


20 


15,0 


schwarz 


13t 


5 


4,6 


schwarz 


13u 


17 


6,7 


schwarz 


13v 


19 


8,2 


schwarz 


13z 


8 


2,9 


dunkelgrQn 


13aa 


9 


4,5 


dunkelblau 


13ab 


10 


6,7 


dunkelblau 


13ac 


11 


7,7 


dunkelblau 


13ad 


18 


9,1 


dunkelblau 


13ae 


16 


8,3 


blau 


13af 


14 


5,9 


schwarz 


13ag 


15 


11,0 


schwarz 


13ah 


14 


8,8 


schwarz 


13ai 


6 


10,9 


schwarz 


13aj 


7 


11,1 


dunkelblau 


13ak 


15 


9,7 


dunkelblau 


13al 


12 


8,4 


dunkelgrQn 


13am 


13 


7.6 


schwarz 


13an 


23 


5,9 


schwarz 


13ao 


17 


14,3 


schwarz 


13ap 


31 


13,2 


schwarz 


13aq 


1 


19,3 


schwarz 


13ar 


4 


1,8 


schwarz 


13as 


11 


5,7 


griin 


13at 


28 


3,8 


grOn 


13au 


20 


6,4 


griin 


13av 


13 


12,5 


schwarz 


13aw 


26 


10,5 


schwarz 


13ax 


35 


7,7 


schwarz 


13ay 


15 


4,6 


schwarz 


13az 


16 


2,3 


schwarz 
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Farbstoff Beispiel-Nr. 


Farbevorschrift Nr. 


Gew. Teile (%) 


Farbe des Leders 


13ba 


6 


3,1 


schwarz 


13bb 


34 


8,6 


schwarz 


13bc 


18 


17,3 


schwarz 


13bd 


31 


2.8 


schwarz 


13be 


8 


5,1 


schwarz 


13bf 


10 


6,2 


schwarz 


13bg 


33 


11,3 


schwarz 


13bh 


1 


7,1 


dunkelgrun 


13bi 


25 


13,7 


dunkelgrQn 


13bj 


29 


18,1 


dunkelgrQn 


13bk 


21 


4,4 


dunkelgrOn 


13bl 


12 


3,5 


dunkelgrOn \ 


13bm 


17 


6,2 


dunkelgrun 


13bn 


2 


2,1 


schwarz 


13bo 


23 


3,6 


dunkelgrQn 


13bp 


30 


5.2 


grun 


13bq 


27 


8,9 


schwarz 


13br 


14 


5,6 


grOn 


13bs 


32 


3,1 


griin 


13bt 


22 


14.5 


grun 


13bu 


24 


9,6 


schwarz 


13bv 


9 


5,4 


schwarz 


13bw 


7 


7,5 


schwarz 


13bx 


5 


2,9 


schwarz \ 


13by 


3 


9,8 


schwarz 


13bz 


19 


4,9 


schwarz 


13ca 


8 


1.8 


schwarz 


13cb 


10 


5,7 


schwarz 


13cc 


33 


3,8 


blau 


13cd 


1 


6,4 


blau 


13ce 


25 


12.5 


blau 


13cf 


29 


10,5 


blau 


13cg 


21 


7,7 


blau 


13ch 


12 


4,6 


blau 


13ci 


17 


2,3 


blau 


13cj 


2 


3,1 


blau 


13ck 


23 


8.6 


blau 


13cl 


30 


17,3 


blau 


13cm 


27 


2.8 


blau 
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Farbstoff Beispiel-Nr. 


Farbevorschrift Nr. 


Gew. Teile (%) 


Farbe des Leders 


13cn 


14 


5.1 


blau 


13co 


32 


6,2 


blau 


13cp 


22 


12,5 


blau 


13cq 


24 


10,5 


blau 


13cr 


9 


7,7 


blau 


13cs 


7 


4,6 


blau 


13ct 


5 


2,3 


blau 


13cu 


3 


3,1 


blau 


13cv 


19 


8,6 


blau 


13cw 


35 


17,3 


blau 


13cx 


15 


2,8 


blau 


13cy 


16 


5,1 


blau 


13cz 


6 


6,2 


blau 


13da 


34 


11,3 


blau 


13db 


18 


7,1 


blau 


13dc 


31 


13,7 


blau 


13dd 


4 


18,1 


blau 


13de 


11 


4,4 


blau 


13df 


28 


3,5 


blau 


13dg 


20 


6,2 


blau 


13dh 


13 


2,1 


grOn 


13di 


26 


3,6 


griin 


13dj 


35 


5,2 


schwarz 


13dk 


15 


8,9 


schwarz 


13dl 


16 


5,6 


schwarz 


13dm 


6 


3,1 


schwarz 


13dn 


25 


14,5 


schwarz 


13do 


29 


9,6 


griin 


13dp 


21 


5,4 


griin 


13dq 


12 


7,5 


griin 


13dr 


17 


2,9 


schwarz I 


13ds 


2 


9,8 


schwarz 


13dt 


23 


4,9 


schwarz 


13du 


30 


1,8 


schwarz 


13dv 


27 


5,7 


schwarz 


13dw 


14 


3,8 


schwarz 


13dx 


32 


6.4 


schwarz 


13dy 


22 


12,5 


schwarz 


13dz 


24 


10.5 


blau 
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Farbstoff Beispiel-Nr. 


Farbevorschrift Nr. 


Gew. Teile (%) 


Farbe des Leders 


13ea 


9 


7,7 


blau 


13eb 


7 


4,6 


blau 


13ec 


5 


2,3 


blau 


13ed 


3 


3,1 


blau 


13ee 


19 


8,6 


blau 


13ef 


35 


17,3 


blau 


13eg 


15 


2,8 | 


blau 


13eh 


16 


5,1 


blau 


13ei 


6 


6,2 


blau 


13ej 


14 


5,6 


blau 


13ek 


32 


3,1 


blau 


13el 


22 


14,5 


blau 


13em 


24 


9,6 


blau 


13en 


9 


5.4 


blau 


13eo 


7 


7,5 


blau 


13ep 


5 


2,9 


blau 


13eq 


3 


1.8 


blau 


13er 


19 


5,7 


blau 


13es 


35 


3,8 


blau 


13et 


15 


6.4 


blau 


13eu 


16 


12,5 


blau 


13ev 


6 


10,5 


blau 


13ew 


34 


7,7 


blau 


13ex 


18 


4.6 


blau 


13ey 


31 


2,3 


blau 


13ez 


4 


3,1 


blau 


13fa 


11 


8,6 


blau 


13fb 


28 


17,3 


blau 


13fc 


20 


2.8 


blau 


13fd 


13 


5,1 


blau 


13fe 


15 


6.2 


blau 


13ff 


16 


11.3 


blau 


13fg 


6 


7.1 


blau 


13fh 


14 


13.7 


blau 


13fi 


32 


18.1 


blau 


13fj 


22 


7.7 


grun 


13fk 


24 


4.6 


grun 


13ft 


9 


2.3 


schwarz 


M3fm 


7 


3.1 


schwarz 
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Farbstoff Beispiel-Nr. 


Farbevorschrift Nr. I 


Gew. Teile (%) 


Farbe des Leders 


13fn 


5 | 


8,6 


schwarz 


13fo 


3 I 


17,3 


schwa rz 


13fp 


19 | 


2,8 


schwarz 


13fq 


34 \ 


5,1 


grun 


13fr 


18 


6,2 


grOn 


13fs 


31 ! 


5,6 


grQn 


13ft [ 


4 | 


3,1 


schwarz 


13fu 


11 


14,5 I 


schwarz 


13fv 


28 


9,6 


schwarz 


13fw ! 


20 


5,4 


schwarz 


13fx 


13 


8,2 


schwarz 


13fy 


11 


8,6 


schwarz 


13fz 


28 _J 


17,3 


schwarz 


13aa 


20 | 


2,8 


schwarz 


13gb 


1 | 


5,9 


blau 


1 3ac 


14 | 


3,2 


blau 


13ad 


36 


4,6 


blau 


1 3ae 


15 i 


17,9 


blau 


13af 


27 


6,8 


blau 


13aa 


4 


2,4 


blau 


13ah 


20 


10,1 


schwarz 


13ai 


9 


6,6 


schwarz 


13ai 


3 


I 7,5 


schwarz 


13ak 


33 


3,5 


schwarz 


13al 


15 


I 11,2 


schwarz 


13gm 


7 


I 8,6 


schwarz 


13gn 


11 


| 3,6 


blau 


13go 


2 


I 19 


blau 


13gp 


4 


| 10,9 


blau 


13gq 


8 


5,6 


blau 


13gr 


15 


6,1 


blau 


13gs 


16 


4,8 


blau 


13gt 


7 


3,1 


schwarz 


13gr 


13 


9,9 


schwarz 


13gs 


21 


I 12,6 


schwarz 


13gt 


30 


I 13,5 


schwarz 


13gu 


36 


I 14,8 


schwarz 


13gv 


25 


2,8 


schwarz 


13gw 


15 


15,1 


schwarz 
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Farbstoff Beispiel-Nr. 


Farbevorschrift Nr. 


Gew. Teile (%) 


Farbe des Leders 




29 


4,8 


schwarz 


13gz 


26 


8,8 


schwarz 


13ha 


15 


15,1 


schwarz 




8 


5,5 


schwarz 


13hb 


26 


8,8 


schwarz 




11 


6,1 


schwarz 


13hc 


13 


6,5 


schwarz 




24 


11,2 


schwarz 


13hd 


14 


8,3 


schwarz 




35 


4,1 


schwarz 


13he 


22 


15,1 


schwarz 




16 


7,5 


schwarz 


13hf 


1 


8,3 


schwarz 


• 


33 


4,6 


schwarz 


13hh 


3 


12,0 


schwarz 




27 


6,1 


schwarz 


13hi 


11 


3,8 


schwarz 


13hj 


22 


4,7 


schwarz 


13hk 


33 


9,0 


schwarz 


13hl 


13 


7,6 


schwarz 


13hm 


6 


6,2 


schwarz 


13hn 


2 


7,9 


schwarz 


13ho 


7 


5,3 


schwarz 


13hp 


9 


8,8 


schwarz 


13hq 


8 


7,4 


schwarz 


13hr 


4 


7,9 


schwarz 


13hs 


14 


8,8 


schwarz 


13ht 


5 


10,1 


blau 


13hu 


23 


5,9 


blau 


13hv 


17 


14,3 


blau 


13hw 


31 


13,2 


schwarz 


14 


2 


6,9 


schwarz 


15 


3 


3,9 


schwarz 


16a 


8 


10,0 


grun 


16b 


22 


7,3 


schwarz 


I DC 


ID 


10,0 


schwarz 


16d 


24 


10,9 


dunkelgrun 


16e 


30 


11,1 


dunkelgrOn 


16f 


28 


11,1 


grun 
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Farbstoff Beispiel-Nr. 


Farbevorschrift Nr. 


Gew. Teile (%) 


Farbe des Leders 


16g 


23 


12,4 


schwa rz 


16h 


31 


12,4 


schwa rz 


16i 


26 


12,4 


schwa rz 


16j 


15 


3,6 


dunkelblau 


16k 


27 


12,3 


dunkelblau 


17a 


13 


8,4 


grun 


17b 


28 


14,4 


schwa rz 


17c 


32 


14,4 


schwa rz 


17d . 


35 


12,4 


dunkelgrun 


17e 


34 


8,4 


dunkelgrOn 


17f | 


33 


14,4 


grQn 


17g 


4 


3,4 


schwarz 




4 


13,6 


schwa rz 




19 


3,4 


schwarz 




19 


13,6 


schwarz 


17h 


18 


5,8 


schwarz 


17i 


35 


19,8 


schwarz I 


17j 


17 


9,7 


griin 


17k 


14 


7,6 


dunkelblau 


171 


26 


17,3 


dunkelblau 


18 


16 


8,6 


dunkelgrun 


19 


15 


6,8 


dunkelgrun 


20 


31 


5,9 


dunkelgrOn 


21 


29 


3,9 


dunkelgrun 


22 


30 


10,0 


dunkelgrOn 


23 


22 


7,3 


blau 


24 


21 


10,0 


rot 


25 


18 


7,3 


schwarz 


26 


13 


8,2 


braun 


27 


34 


11,1 


braun 


28a 


33 


8,4 


braun 


28b 


32 


7,6 


braun 


29a 


11 


6,9 


braun 


29b 


2 


10,9 


braun 


30 


1 


11,1 


blau 


31 


5 


8,8 


blau 


32 


4 


10,4 


schwarz 


33 


12 


11,2 


rot 


34a 


28 


4.2 


braun 
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Farbstoff Beispiel-Nr. 


Farbevorschrift Nr. 


Gew. Teile (%) 


Farbe des Leders 




28 


8,4 


braun 




28 


16,8 


braun 


34b 


21 


4,2 


dunkelbraun 




21 


8,4 


dunkelbraun 




21 


16,8 


dunkelbraun 


34c 


5 


8,8 


braun 


34d 


4 


10,4 


braun 


34e 


12 


11,2 


braun 


34f 


9 


10,2 


braun 




18 


10,2 


braun 


34g 


5 


14,4 


braun 




7 


7,7 


braun 




24 


14,4 


braun 


34h 


7 


5,5 


braun 


34i 


13 


7,7 


dunkelbraun 


34j 


29 


7,7 


dunkelbraun 


34k 


11 


9.2 


braun 


34I 


15 


4,9 


braun 


34m 


9 


7,0 


braun 


34n 


8 


6,3 


braun 


34o 


32 


11,1 


braun 


34p 


14 


13,1 


dunkelbraun 


34q 


12 


12,5 


dunkelbraun 


34r 


13 


7,8 


braun 


34s 


27 


8,4 


braun 


34t 


11 


7,7 


dunkelbraun 


34u 


18 


9,1 


hellbraun 


34v 


16 


8.3 


dunkelbraun 


34z 


7 


4,6 


braun 


34aa 


14 


5,7 


braun 


34ab 


21 


18,6 


braun 


34ac 


28 


12,2 


braun 


35a 


14 


5,9 


braun 


35b 


1 


4,2 


dunkelbraun 




1 


8,4 


dunkelbraun 




1 


16,8 


dunkelbraun 


35c 


6 


8,1 


dunkelbraun 


35d 


19 


5.4 


hellbraun 


35e 


2 


7,2 


rotbraun 
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Farbstoff Beispiel-Nr. 


Farbevorschrift Nr. 


Gew. Teile (%) 


Farbe des Leders 




2 


14,4 


rotbraun 




2 


20 


rotbraun 




27 


7,2 


rotbraun 




27 


14,4 


rotbraun 




27 


20 


rotbraun 


35f 


33 


14,4 


braun 


35g 


26 


12,4 


braun 


35h 


31 


9,4 


dunkelbraun 


35i 


34 


7,9 


braun 


35j 


15 


8,8 


braun 


35k 


27 


6,3 


braun 


35I 


22 


8,8 


braun 


35m 


18 


8,9 


braun 


35n 


12 


5,7 


heilbraun 


35o 


26 


8 2 


braun 




24 


3,9 


hrai in 




29 


6 4 


UI dlil 1 


35r 


18 


5,7 
> * 


braun 


35s 


30 


4,1 


braun 




30 


17,6 


braun 




26 


4,1 


braun 




26 


17,6 


braun 


35t 


28 


7,4 


braun 


35u 


25 


8,9 


dunkelbraun 


35v 


24 


4,7 


heilbraun 


35z 


11 


4,7 


heilbraun 


35aa 


23 


8,8 


dunkelbraun 


35ab 


11 


16,6 


heilbraun 


35ac 


12 


6,8 


braun 


35ad 


14 


6,8 


braun 


35ae 


20 


7,4 


braun 


35af 


34 


4,8 


braun 


35ag 


33 


4,8 


braun 


35ah 


18 


4,2 


braun 


35ai 


29 


17,9 


braun 


36 


10 


7 ' 4 


braun 


37 


16 


7,4 


braun 


38a 


20 


7,4 


braun 


38b 


3 


8,8 


braun 
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Farbstoff Beispiel-Nr. 


Farbevorschrift Nr. 


Gew. Teile (%) 


Farbe des Leders 


38c 


9 


16,6 


braun 


38d 


7 


15,4 


braun 


38e 


6 


5,6 


gelbbraun 


38f 


4 


5,2 


hellbraun 


38g 


12 


13,3 


dunkelbraun 


38h 


10 


5,6 


braun 




35 


5,6 


braun 


38i 


25 


16,6 


braun 


38j 


33 


15,4 


braun 


38k 


34 


4,9 


braun 


38I 


24 


7,9 


braun 


38m 


27 


12,0 


braun 


38n 


31 


10,0 


braun 


38o 


26 


7,7 


braun 


38p 


31 


9,2 


braun 


38q 


34 


4,9 


braun 


38r 


15 


7,0 


braun 


38s 


27 


12,4 


braun 


38t 


22 


9.4 


braun 


38u 


18 


7,9 


braun 


38v 


17 


11,3 


braun 


38z 


3 


18,2 


braun 


39a 


12 


8,8 


braun 


39b 


26 


6,3 


braun 


39c 


23 


5,6 


braun 


39d 


3 


8,8 


braun 


39e 


34 


6,4 


braun 


39f 


12 


6,4 


braun 


39g 


4 


5,6 


braun 


39h 


7 


4,4 


braun 


39i 


8 


13,3 


braun 


39j 


5 


10,6 


braun 




20 


10,6 


braun 


39k 


14 


10,2 


braun 


39I 


17 


10,2 


braun 


39m 


34 


14,6 


braun 


39n 


15 


7,3 


braun 


39o 


19 


7,3 


braun 


39p 


17 


11,0 


braun 
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Farbstoff Beispiel-Nr. 


Farbevorschrift Nr. 


Gew. Teile (%) 


Farbe des Leders 


39q 


11 


9,2 


braun 


39r 


15 


4,9 


braun 


39s 


9 


7,0 


braun 


39t 


8 


6,3 


braun 


39u 


32 


11,1 


braun 


39v 


18 


7,4 


braun 


39z 


16 


11,0 


braun 


40a 


10 


7,4 


braun 


40b 


20 


7,4 


braun 


40c 


13 


8,8 


braun 


40d 


16 


8,4 


braun 


40e 


17 


8,0 


gelbbraun 


40f 


21 


8,8 


hellbraun 


40g 


25 


8,9 


dunkelbraun 


40h 


24 


4,7 


braun 


40i 


11 


7,3 


braun 


40j 


12 


4,7 


braun 


40k 


24 


4,2 


braun 




24 


8,4 


braun 




24 


16,8 


braun 


40I 


29 


16,8 


braun 


40m 


25 


12,4 


braun 


40n 


16 


14,1 


braun 


40o 


34 


8,6 


braun 


40p 


1 


12,0 


braun 


40q 


28 


4,2 


braun 


40r 


22 


8,6 


braun 


40s 


24 


9,0 


braun 


40t 


27 


9,0 


braun 


40u 


11 


5,9 


braun 


40v 


2 


12,7 


braun 


40z 


21 


4,5 


braun 


41a 


13 


8,8 


braun 


41b 


9 


8,6 


braun 


41c 


21 


9,0 


braun 


41 d 


32 


8,8 


braun 


41 e 


30 


6,2 


braun 


41f 


33 


8,6 


braun 


41g 


24 


9,0 


braun 
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Farbstoff Beispiel-Nr. 


Farbevorschrift Nr. 


Gew. Teile (%) 


Farbe des Leders 


41h 


29 


7,4 


braun 


41i 


9 


4,2 


braun 




9 


8,4 


braun 




9 


16,8 


braun 


41j 


30 


16,8 


braun 


41k 


15 


12,4 


braun 


411 


14 


12,4 


braun 


41m 


17 


14,0 


braun 


41n 


18 


9,8 


braun 


41o 


27 


4,2 


braun 


41 p 


24 


12,1 


braun 


41q 


27 


12,4 


braun 


41r 


11 


12,4 


braun 


41s 


13 


11,8 


braun 


41t 


9 


14,2 


braun 


41u 


10 


14.0 


braun 


42a 


12 


2 4 


Ml HUl 1 


42b 


25 


4,6 


braun 


42c 


16 


6,8 


dunkelbraun 


42d 


31 


8,7 


braun 


42e 


17 


8,8 


braun 




19 


8,8 


braun 


42f 


32 


8,6 


dunkelbraun 


42a 


25 I 


9.0 


braun 


42h 


14 I 


11,0 


braun 


42i 


33 


8,6 


braun 


42j 


24 


9,0 


braun 


42k 


16 


8,8 


braun 




16 


16,8 


braun 


42I 


10 


14,0 


braun 


42m 


12 


2,4 


braun 


42n 


4 


15,0 


braun 


42o 


23 


18,6 


braun 


43a 


25 


4,6 


braun 


43b 


16 


6,8 


braun 


43c 


31 


8,7 


braun 


43d 


8 


4,4 


braun 


43e 


5 


4,6 


braun 


43f 


29 


5,4 


braun 
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Farbstoff Beispiel-Nr. 


Farbevorschrift Nr. 


Gew. Teile (%) 


Farbe des Leders 


43g 


32 


10,8 


braun 


43h 


11 


14,1 


braun 




33 


14,4 


braun 


43i 


17 


12,2 


braun 


43j 


19 


12,2 


braun 


43k 


7 


11,0 


braun 


43I 


9 


12,2 


braun 


43m 


5 


11,0 


braun 


43n 


22 


8,8 


braun 




22 


16,8 


braun 


43o 


28 


2,4 


grQn 


43p 


34 


4,6 


grun 


43q 


21 


4,8 


grun 


43r 


20 


8,7 


grOn 


43 s 


18 


6,9 


GrOn 




18 


15,1 


grun 


43t 


15 


12,2 


grunbraun 


43u 


25 


8,7 


grun 


43v 


1 


11,0 


braun 


43z 


26 


5,4 


grun 


43aa 


14 


5,4 


grQn 


43ab 


2 


11,1 


grOn 


43ac 


13 


10,0 


grun 


43ad 


27 


12,7 


braun 


43ae 


30 


16,8 


braun 


43af 


11 


5.4 


grQn 


43ag 


24 


11,9 


grun 


43ah 


23 


10,5 


grQn 


43ai 


29 


2,7 


braun 


44 


15 


12,4 


braun 


45 


14 


12,4 


braun 


46a 


17 


14,0 


olivgrttn 


46b 


18 


9,8 


grun 


46c 


10 


8,8 


grQn 


46d 


21 


7,4 


grOn 


46e 


32 


7,4 


grun 


46f 


13 


8.2 


grQn 


46g 


4 


7,4 


braun 


46h 


15 


5.6 


hellbraun 
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Farbstoff Beispiel-Nr. 


Farbevorschrift Nr. 


Gew. Teile (%) 


Farbe des Leders 


46i 


21 


7.4 


braun 


46j 


32 


7,4 


braun 


46k 


26 


5,6 


braun 


46I 


23 


12,1 


dunkelbraun 


46m 


12 


14,6 


braun j 


47a 


6 


6,8 


grQn 


47b 


24 


8.7 


braun 


47c 


11 


8,7 


braun 


47d 


28 


2,4 


braun 


47e 


34 


4,6 


braun 


47f 


16 


10,6 


braun 


47g 


24 


10,6 


braun 


47h 


34 


4,8 


braun 


47i 


33 


4,8 


braun 


47i 


18 


4,2 


braun 


47k 


29 


17,9 


braun 


47i 


1 


11,0 


braun 


47m 


10 


8,8 


braun 


47n 


1 


11,0 


braun 


47o 


16 


10,6 


braun 


47p 


24 


10,6 


grOn 


47q 


2 


11,1 


grOn 


47r 


19 


10,1 


grOn 


47s 


10 


8,8 


grOn 


47t 


20 


8,8 


grOn 


47u 


16 


10,6 


grun 


47v 


24 


10,6 


grun 


47z 


10 


8,8 


grOn 


47aa 


28 


2,4 


grun 


47ab 


34 


4,6 


grOn 


47ac 


10 


8,8 


grOn 


47ad 


28 


2,4 


grun 


47ae 


34 


4,6 


grQn 


47af 


9 


4,8 


grun 


47ag 


32 


12,6 


grQn 


47ah 


7 


11,6 


grQn 


47ai 


20 


7,8 


grun 


48 


23 


12,0 


braun 


49a 


16 


10,6 


braun 
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Farbstoff Beispiel-Nr. 


Farbevorschrift Nr. 


Gew. Teile (%) 


Farbe des Leders 


49b 


24 


10,6 


braun 


49c 


28 


10,4 


braun 


50a 


33 


4,8 


rotbraun 


50b 


31 


16,4 


rostrot 


50c 


29 


17,9 


rotbraun 


51 


30 


12,0 


gelbbraun 


52a 


23 


7,8 


braun 


52b 


23 


7,8 


braun 


52c 


30 


14,4 


braun 


52d 


19 


7.8 


braun 


52e 


22 


7,8 


braun 


53a 


27 


7.8 


braun 


53b 


9 


6.6 


braun 


53c 


21 


6.6 


braun 


53d 


14 


10,2 


braun 


54 


17 


10,2 


braun 


55 


34 


14,6 


braun 


56 


15 


7.3 


braun 


57 


19 


7,3 


braun 


58a 


17 


11,0 


rot 


58b 


11 


9.2 


rot 


58c 


15 


4,9 


rot 


59a 


9 


7.0 


rot 


59b 


8 


6.3 


bordeaux 


59c 


32 


11,1 


rot 


59d 


10 


7,4 


gelb 


59e 


20 


7.4 


rot 


59f 


13 


8,8 . 


rot 


59g 


16 


8,4 


rot 


59h 


17 


8,0 


gelbbraun 


59i 


21 


8,8 


rot 


59j 


25 


8,9 


rot 


59k 


24 


8,8 


beige 



lm folgenden wird das erfindungsgemafie Verfahren exemplarisch anhand von Artikel- 
rezepturen zur Herstellung gefarbter Lederfur die wichtigsten Artikelsegmente Schuh, 
Bekleidung, Automobil, Handschuh und Mobel naher erlautert. Das erfindungsgemafie 
Verfahren ist jedoch nicht auf diese 5 Ledersegmente beschrankt; z.B. ist es gemali 
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erfindungsgemaften Verfahren ebenfalls moglich Taschenleder und Reptilienleder fur 
Accessoirs herzustellen. 

In den folgenden Artikelrezepturen sind alle Angaben in Teilen als Gewichtsteile zu 
verstehen. Alle Angaben beziehen sich auf Handelsware. Die Angaben bezuglich 
Farbstoff beziehen sich auf die Gesamtmenge an farbigen, organisch-chemischen Be- 
standteilen, gegebenenfalls herstellungbsedingt vorhandenen Salzen (Synthesesalze) 
und gegebenenfalls vorhandenen Stellmitteln. In den Artikelrezepturen wurden die fol- 
genden Abkurzungen fur die Chemikalien des Wetendprozesses verwendet. 

Hauptinhaltsstoffe der handelsublichen Fettungsmittel (F): 

F1: wassrige Emulsion von Pflanzenolen und sulfitierten FischSIen. 

F2: wassrige Zubereitung auf Basis des Natriumsalzes eines anionsichen Vinylpoly- 

merisats und einem nichtionischen Tensid (ethoxylierte Olsaure). 
P3: wassrige Zubereitung auf Basis modifizierter Fettsauren. 
F4: wassrige Zubereitung auf Basis synthetischer Ole und Phosphorsaureestern e- 

thoxylierter Fettalkohole, enthaltend, Fettalkoholsulfonate und Butyidiglykol. 
F5: wassrige Zubereitung auf Basis bisuifitierter Fischole (Natriumsalze) und den 

Hydrolysaten sulfochlorierter Paraffinole, ethoxiliertem Isotridecanol. 
F6: wassrige Zubereitung auf Basis der Natriumsalze sulfonierter pflanzlicher Ole 

und modifizierter synthetischer Ole und Polymer. 
F7: wassrige Zubereitung auf Basis sulfatierter Fettsaureester. 
F8: wassrige Zubereitung auf Basis von nichtionischen Tensiden, sulfitierten Olen 

(Natriumsalz). 

F9: Mischung von Tensiden auf Basis von Paraffinsulfonat, Alkylphosphat und Mo- 
noalkylsulfat in Form einer Zubereitung der Ammoniumsalze in Losungsmit- 
tel/Wasser. 

Hauptinhaltsstoffe der handelsOblichen Hydrophobiermittel (H): 

H1 : wassrige Zubereitung auf Basis von Paraffinen, funktionalisierten Polysiloxanen, 

N- Oleoylsarkosin-Na-Salz. 
H2: wassrige Zubereitung auf Basis von Paraffinen, modifizierten Silikonen, N- 

Oleoylsarkosin-Na-Salz 
H3: wassrige Zubereitung auf Basis von Paraffinen und anionischen Tensiden. 
H4 wassrige Zubereitung auf Basis von funktionalisierten Polysiloxanen und einem 

Emulgatorsystem 

H5: wassrige Zubereitung auf Basis von modifiziertem Silikon mit einem Salz eines 
Vinylpolymeren. 

H6: wassrige Zubereitung auf Basis von funktionalisiertem Polysiloxan mit anioni- 
schen Tensiden. 

H7: wassrige Zubereitung auf Basis von funktionalisiertem Polysiloxan. 
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H8: wassrige Zubereitung auf Basis von Paraffinen und den Natriumsalzen anioni- 
scher Tenside. 



Der im folgenden bei den Nachgerbstoffen und bei den Hilfsmitteln verwendete Begriff 
5 "Mischung" kann sowohl bedeuten, dass die Mischung durch Vermischen der Kompo- 
nenten bei Raumtemperatur und Normaldruck als auch durch Mischen bei erhohten 
Temperaturen und Drucken fGr einen kurzen bis langeren Zeitraum hergestellt wird. 



10 



35 



40 



G2: 



G3: 



G4: 



20 G5 



G6: 



25 G7 



Hauptinhaltsstoffe der handelsOblichen Nachgerbstoffe (G): 

G1 : Kondensationsprodukt aus Phenolsulfonsaure, Formaldehyd und Anilin in Form 
des Natriumsalzes. 

Wassrige Zubereitung des Natriumsalzes eines Kondensationsprodukt aus Phe- 
nolsulfonsaure, Formaldehyd und Anilin. 

Wassrige Zubereitung einer Mischung eines Natrium-/Ammoniumsalzes eines 
Kondensationsprodukts aus Phenolsulfonsaure, Formaldehyd, Melamin, Harn- 
stoff, und Anilin mit einem amphoteren Copolymerisat auf Basis von Acrylsaure 
und einem basischen Monomeren. 

wassrige Zubereitung des Ammoniumsalzes eines Kondensationsprodukts von 
Phenol, Phenolsulfonsaure und Formaldehyd. 

Natriumsalz eines Kondensationsprodukts auf Basis von Dihydroxydiphenylsul- 
fon, Phenolsulfonsaure, Harnstoff und Formaldehyd. 

wassrige LGsung eines Natrium-/Ammoniumsalzes eines Kondensationsprodukts 
auf Basis von Dihydroxydiphenylsulfon, Phenolsulfonsaure, Harnstoff und For- 
maldehyd. 

hochmolekulares Kondensationsprodukt auf Basis von Dihydroxydiphenylsulfon, 
Phenolsulfonsaure, Harnstoff und Formaldehyd in Form des Natriumsalzes. 
Wassrige Zubereitung auf Basis einer Mischung des NatriunWAmmoniumsalzes 
eines niedermolekularen Kondensationsprodukt auf Basis von Dihydroxydiphe- 
nylsulfon, Harnstoff und Formaldehyd mit einem niedermolekularen Kondensati- 
onsprodukt aus Diphenylsulfon mit Formaldehyd. 

Fettgerbstoff auf Basis eines modifizierten Paraffins (C^-C-w-Alkyl-Sulfochlorid). 
G10: Wassrige Zubereitung auf Basis eines Copolymers von Acrylsaure mit Acrylnitril 
und einem Amin. 

G11: Mischung eines Naphthalinsulfonsaure-Melamin-Kondensats mit Hydroxy- 
methansulfonat und Harnstoff. 

G12: 24 gew.-%ige LSsung von Glutardialdehyd in Wasser. 

G13: 50 gew.-%ige Losung von Glutardialdehyd in Wasser. 

G14: Wassrige, losungsmittelhaltige Zubereitung auf Basis eines aldehydbasierten 
polymeren Gerbmittels (Kondensationsprodukt von Formaldehyd und und Glu- 
tardialdehyd). 

G15: Wassrige Zubereitung auf Basis eines Copolymers von Acrylsaure mit Acrylnitril. 



G8 



G9 
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G16: Wassrige Zubereitung auf Basis einer niedermoiekularen Polyacrylsaure (Mn < 
8000, Zahlenmittel). 

G17: Wassrige Zubereitung auf Basis einer hochmolekularen Polyacrylsaure (Mn > 
40000, Zahlenmittel). 
5 G18: Wassrige Zubereitung auf Basis von Polymethacrylsaure. 

G19: Wassrige Zubereitung eines Copolymeren aus Maleinsaure und Styrol 

G20: Chromsyntan (Mischung eines Kondensationsprodukts auf Basis eines aromati- 

schen Oligosulfons und einer Chrom-Zubereitung) 
G21: Tara. 
10 G22: Mimosa. 
G23: Kastanie. 

G24: schwach maskierter Chromgerbstoff mit einem Gehalt an Cr 2 0 3 von 24 Gew.-% 

und einer Basiszitat von 40 %. 
G25: flQssige Zubereitung von Tetrakis(hydroxymethyl)phosphoniumchlorid und -sulfat 
G26: 4,4-DimethyM ,3-oxazolidin. 
G27: 1 -Aza-3,7-dioxybicyclo-5-ethyI[3.3.0]octan. 
G28: Mischung eines Polykondensationsprodukts auf Basis von Harnstoff und Formal- 
dehyd mit einem Polykondensationsprodukt auf Basis von Phenol und Formaldehyd. 
G29; 30 gew.-%ige wassrige Formaldehydlosung. 
20 G30: Mineralgerbstoffmischung auf Basis von Aluminiumhydroxid in einer Menge von 
14 Gew.-% (gerechnet als Al 2 0 3 ) und 3 Gew.-% Chromsalze (gerechnet als 
Cr 2 0 3 ) 



Hauptinhaltsstoffe der handelsQblichen Hilfmittel (HM): 

25 

HM1: Mischung von Hydroxymethansulfonat mit dem Natriumsalz eines Kondensati- 
onsprodukts aus Naphthalinsulfonsaure, Harnstoff und Formaldehyd. 

• HM2: Mischung ethoxilierter Alkylamine (C 16 -C 18 ). 
| HM3: wassrige Zubereitung eines teilhydrolysierten PoIy-N-vinylformamid, schwach 
0 kationisch. 

HM4: wassrige Zubereitung eines anionisch modifizierten Copolymerisats. 
HM5: Hydroxymethylierter Harnstoff. 

HM6: Mischung auf Bais aromatischer Sulfonsauren als Natriumsalze, Phenol, Formal- 
dehyd und Harnstoff. 

35 HM7: wassrige Zubereitung eines kationischen, aminogruppenhaltigen Polykonden- 
sats. 



Die Bestimmung der Echtheiten erfolgte nach den folgenden, international anerkannten 
40 Normen: 
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SchweiRechtheit: in Anlehnung an Veslic C4260 
Waschechtheit: in Anlehnung an DIN EN ISO 15703 

Migrationsechtheit: in Anlehnung an DIN EN ISO 15701, sowie durch 16 h Lagern bei 
85 °C in einer Feuchte von 95 % unter ansonsten analogen Bedin- 
5 gungen zu DIN EN ISO 15701 

Reibechtheit: in Anlehnung an DIN EN ISO 105 - X12 (Crockmeter, Reibung mit 
Baumwollgewebe) sowie in Anlehnung an DIN EN ISO 1 1640 (Ves- 
lic, Reibung mit Filz) 
Maeser: in Anlehnung an ASTM D 2099 

10 Penetrometer: in Anlehnung an DIN EN ISO 5403 

Wasserdampfdurchlassigkeit: in Anlehnung an DIN EN ISO 14268 
Dauerbiegefestigkeit: in Anlehnung an DIN EN ISO 5402 
Stichausreifiversuch: in Anlehnung an DIN 5331 
Weiterreiliversuch: in Anlehnung an DIN EN ISO 3377 
Zugfestigkeit: in Anlehnung an DIN EN ISO 3376 

A Schuhoberlederrezepturen: 

Schuhoberlederrezeptur 1: 
20 Ein Lederstuck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 2,0 mm wurde in einer Flotte aus 200 Teilen Wasser 10 
Minuten bei 35°C gewaschen und anschlieftend in einer aus 150 Teilen Wasser, 2 Tei- 
len Natriumformiat und 1 Teil Natriumacetat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 40°C 
gewalkt, danach wurden 2 Teilen Natriumbicarbonat zugegeben und 10 Minuten bei 
25 40°C neutralisiert. Danach hatte die Entsauerungsflotte einen pH-Wert von 7,3. Zur 
Entsauerungsflotte wurden 4,6 Teile Farbstoff 1e zugegeben und 30 Minuten bei pH 
6,8 und 40°C gefarbt. Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 6 Teilen Natrium- 
carbonat wurde zur Fixierung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,2 - 9,6 eingestellt und 
es wurde 60 Minuten lang bei 40°C gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde zweimal mit 
jeweils 300 Teilen Wasser insgesamt 30 Minuten lang gewaschen. In einer Flotte aus 
300 Teilen Wasser wurde durch portionsweise Zugabe von insgesamt 0,5 Teilen Amei- 
sensaure innerhalb von 30 Minuten ein pH von 6,5 eingestellt. 

Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 200 Teilen Was- 
35 ser und 5 Teilen des fettenden und gerbenden Hydrophobiermittels H5 20 Minuten bei 
40°C nachgegerbt. Durch Zusatz von 0,5 Teilen Ameisensaure wurde innerhalb von 20 
Minuten ein pH-Wert von 5,0 eingestellt. Mit 3 Teilen des Polymergerbstoffs G1 5 wurde 
30 Minuten bei 40°C nachgegerbt. Anschlieftend versetzte man die Flotte mit einer 
Mischung aus 5 Teilen des Hydrophobiermittels H2 und 0,3 Teilen des Hilfsmittels HM 
40 4. Nach einer Walkzeit von weiteren 60 Minuten wird durch portionsweise Zugabe von 
insgesamt 2,5 Teilen Ameisensaure innerhalb von 60 Minuten auf einen pH-Wert von 



M/44135 



BASF Aktiengesellschaft 



20030337 



PF 0000055015-2 



160 

pH-Wert von 3,7 abgesaurt. In einer frisch angesetzten Flotte aus 150 Teilen Wasser 
und 0,5 Teilen Ameisensaure wurde 10 Minuten bei 30°C gewalkt. Anschliefcend wurde 
durch Zusatz von 5 Teilen Chromgerbstoff G 24 90 Minuten nachchromiert. Man erhielt 
einen pH-Wert von 3,6. Zum SchlufJ wurde zweimal in jeweils 300 Teilen Wasser je- 
5 weils 10 Minuten bei 30°C gewaschen. 

Das so gefarbt, nachgegerbt und hydrophobierte Leder wurde uber Nacht auf Bock 
gelagert, anschlieftend ausgereckt, bei 60°C 3 Minuten vakuumiert, uber Nacht bei 
Raumtemperatur hangegetrocknet, konditioniert, gestollt und bei 60°C 2 Minuten vaku- 
10 umgetrocknet. 

Es wurde ein hydrohphobiertes Schuhoberleder mit ausgezeichneten Wasch-, 
Schweifi-, Migrations- und Reibechtheiten erhalten. in analoger Weise kann man ein 
mit einem der Farbstoffe der Beispiel 1a bis 59k gefarbtes Schuhoberleder herstellen. 

Schuhoberlederrezeptur 2: 

Ein Lederstuck von 100 Gewichtsteilen eines auf ubliche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 2,0 mm wurde in einer Flotte aus 200 Teilen Wasser 10 
Minuten bei 35°C gewaschen und anschliefiend in einer aus 150 Teilen Wasser, 2 Tei- 

20 len Natriumformiat und 1 Teil Natriumacetat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 40°C 
gewalkt, danach wurden 2 Teilen Natriumbicarbonat zugegeben und 10 Minuten bei 
40°C neutralisiert. Danach hatte die Entsauerungsflotte einen pH-Wert von 7,3. Zur 
Entsauerungflotte wurden 7,5 Teile Farbstoff 2f zugegeben und 30 Minuten bei pH 6,8 
und 40°C gefarbt. Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 8 Teilen Natriumcarbo- 

25 nat wurde zur Fixierung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,2 - 9,6 eingestellt und 60 
Minuten lang bei 40°C gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde zweimal mit jeweils 300 
Teilen Wasser insgesamt 30 Minuten lang gewaschen. In einer Flotte aus 300 Teilen 

• Wasser wurde durch portionsweise Zugabe von insgesamt 0,5 Teilen Ameisensaure 
innerhalb von 30 Minuten ein pH von 6,5 eingestellt. 

Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 200 Teilen Was- 
ser und 5 Teilen des fettenden und gerbenden Hydrophobiermittels H5 20 Minuten bei 
40°C nachgegerbt. Durch Zusatz von 0,5 Teilen Ameisensaure wurde innerhalb von 20 
Minuten ein pH-Wert von 5,0 eingestellt. Mit 3 Teilen des Polymergerbstoffs G1 5 wurde 

35 20 Minuten bei 40°C nachgegerbt. Danach wurden zur Flotte 5 Teile Nachgerbstoff G1 
zugegeben und weitere 30 Minuten gewalkt. Anschliefiend versetzte man die Flotte mit 
einer Mischung aus 6 Teilen des Hydrophobiermittels H2 und 0,3 Teilen des 
Hilfsmittels HM4. Nach einer Walkzeit von weiteren 60 Minuten wird durch porti- 
onsweise Zugabe von insgesamt 2,5 Teilen Ameisensaure innerhalb von 60 Minuten 

40 auf einen pH-Wert von 3,6 abgesaurt. In einer frisch angesetzten Flotte aus 150 Teilen 
Wasser und 0,5 Teilen Ameisensaure wurde 10 Minuten bei 30°C gewalkt. Anschlie- 
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fiend wurde durch Zusatz von 5 Teilen Chromgerbstoff G24 90 Minuten nachchromiert. 
Man erhielt einen pH-Wert von 3,6. Zum Schlufi wurde zweimal in jeweils 300 Teilen 
Wasser jeweils 10 Minuten bei 30°C gewaschen. 

Das so gefarbte, nachgegerbte und hydrophobierte Leder wurde uber Nacht uber Bock 
gelagert, anschliefiend ausgereckt, bei 60°C 3 Minuten vakuumiert, uber Nacht bei 
Raumtemperatur hangegetrocknet, konditioniert, gestollt und bei 60°C 2 Minuten vaku- 
urngetrocknet. 

Es wurde ein hydrophobiertes Schuhoberieder mit ausgezeichneten Wasch-, Schweifi- 
, Migrations- und Reibechtheiten erhalten. 

In analoger Weise kann man ein mit einem der Farbstoffe der Beispiel 1 a bis 59k ge- 
farbtes, hydrophobiertes Schuhoberieder herstellen. 

Schuhoberlederrezeptur 3: 

Ein LederstQck von 100 Gewichtsteilen eines auf ubliche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 2,0 mm wurde in einer Flotte aus 200 Teilen Wasser 10 
Minuten bei 35°C gewaschen und anschliefiend in einer aus 1 50 Teilen Wasser, 2 Tei- 
len Natriumformiat und 1 Teil Natriumacetat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 40°C 
gewalkt, danach wurden 2 Teilen Natriumbicarbonat zugegeben und 10 Minuten bei 
40°C neutraiisiert. Danach hatte die Entsauerungsflotte einen pH-Wert von 7,3. Zur 
Entsauerungflotte wurden 5,1 Teile Farbstoff 3 zugegeben und 30 Minuten bei pH 6,8 
und 40°C gefarbt. Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 6 Teilen Natriumcarbo- 
nat wurde zur Fixierung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,2 - 9,6 eingestellt und es 
wurde 60 Minuten lang bei 40°C gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde zweimal mit je- 
weils 300 Teilen Wasser insgesamt 30 Minuten lang gewaschen. In einer Flotte aus 
300 Teilen Wasser wurde durch portionsweise Zugabe von insgesamt 0,5 Teilen Amei- 
sensaure innerhalb von 30 Minuten ein pH von 6,5 eingestellt. 

Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 200 Teilen Was- 
ser und 5 Teilen des fettenden und gerbenden Hydrophobiermittels H5 20 Minuten bei 
40°C nachgegerbt. Durch Zusatz von 0,5 Teilen Ameisensaure wurde innerhalb von 20 
Minuten ein pH-Wert von 5,0 eingestellt. Mit 3 Teilen des Polymergerbstoffs G15 wurde 
20 Minuten bei 40°C nachgegerbt. Danach wurden zur Flotte 5 Teile Nachgerbstoff 
G11 zugegeben und weitere 30 Minuten gewalkt. Anschliefiend versetzte man die 
Flotte mit einer Mischung aus 6 Teilen des Hydrophobiermittels H2 und 0,3 Teilen des 
Hilfsmittels HM4. Nach einer Walkzeit von weiteren 60 Minuten wird durch 
portionsweise Zugabe von insgesamt 2,5 Teilen Ameisensaure innerhalb von 60 Minu- 
ten auf einen pH-Wert von 3,6 abgesaurt. In einer frisch angesetzten Flotte aus 150 
Teilen Wasser und 0,5 Teilen Ameisensaure wurde 10 Minuten bei 30°C gewalkt. An- 
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schlieftend wurde durch Zusatz von 5 Teilen Chromgerbstoff G24 90 Minuten nachch- 
romiert. Man erhieit einen pH-Wert von 3,7. Zum Schlufi wurde zweimal in jeweils 300 
Teilen Wasser jeweils 10 Minuten bei 30°C gewaschen. 

5 Das so gefarbte, nachgegerbte und hydrophobierte Leder wurde uber Nacht uber Bock 
gelagert, anschliefiend ausgereckt, bei 60°C 3 Minuten vakuumiert, uber Nacht bei 
Raumtemperatur hangegetrocknet, konditioniert, gestollt und bei 60°C 2 Minuten vaku- 
umgetrocknet. 

1 0 Es wurde ein hydrohphobiertes Schuhoberleder mit ausgezeichneten Wasch-, 

SchweifJ-, Migrations- und Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein 
mit einem der Farbstoffe der Beispiel 1a bis 59k gefarbtes, hydrophobiertes Schuh- 
oberleder herstellen. 

m Schuhoberlederrezeptur 4: 

V Ein LederstOck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Weise organisch gegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1 ,3 - 1 .4 mm wurde in einer Flotte aus 300 Teilen Wasser 
15 Minuten bei 30°C gewaschen und anschliefcend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
1 ,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 10 Minuten bei 35°C gewalkt. Die Flotte 
20 hatte einen pH-Wert von 4,2 - 4,6. Zur Flotte wurden 8,5 Teile Farbstoff 4d zugegeben 
und 60 Minuten bei pH 5,5 und 35°C gefarbt. Durch portionsweise Zugabe von insge- 
samt 3 Teilen Natriumbicarbonat wurde innerhalb von 20 Minuten ein pH-Wert von 7,3 
- 7,8 eingestellt. Zur Fixierung wurde der pH-Wert der Flotte durch portionsweise Zu- 
gabe von insgesamt 8 Teilen Natriumcarbonat zwischen 9,2 - 9,6 eingestellt und 60 
25 Minuten lang bei 35°C gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde zweimal mit jeweils 300 

Teilen Wasser und 1,5 Teilen HM3 insgesamt 50 Minuten lang bei 40°C gewaschen. In 
einer Flotte aus 200 Teilen Wasser wurde durch portionsweise Zugabe von insgesamt 
^ 2 Teilen Ameisensaure innerhalb von 70 Minuten bei 40°C ein pH von 4.3-4.6 einge- 
■ stellt. 



Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 100 Teilen 
Wasser, 6 Teilen Polymergerbstoff G18 und 1,5 Teilen des Fettungsmittels F6 30 Mi- 
nuten bei 35°C nachgegerbt. Nach Zugabe von 10 Teilen Nachgerbstoff G18 und einer 
Walkzeit von 60 Minuten wurden zur Ausgerbung 10 Teile Vegetabilgerbstoff G22 und 
35 10 Teile Nachgerbstoff G4 zugegeben und 60 Minuten bei 35°C gewalkt. Zur Flotte 
wurden 5,5 Teile Fettungsmittel F6 zugegeben und 90 Minuten bei 35°C gefettet. Zur 
Fixierung des Fettungsmittels wurde nach Zugabe von 100 Teile 40°C heiRem Wasser 
und einer Walkzeit von 20 Minuten innerhalb von 50 Minuten durch Zugabe von Amei- 
sensaure ein pH-Wert von 3.5 eingestellt. Anschlieliend wird 15 Minuten lang gespult. 




40 
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Das so gefarbte, nachgegerbte und gefettete Leder wurde Ober Nacht Ober Bock gela- 
gert, anschlieliend ausgereckt, bei 45°C 4 Minuten vakuumiert, Ober Nacht bei Raum- 
temperatur hangegetrocknet, konditioniert, gestollt und vakuumgetrocknet. 

5 Es wurde ein wetwhite Schuhoberleder mit ausgezeichneten Wasch-, Schweifc-, Migra- 
tions- und Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein mit einem der 
Farbstoffe der Beispiel 1a bis 59k gefarbtes, wetwhite Schuhoberleder herstellen. 

Schuhoberlederrezeptur 5: 
10 Ein Lederstuck von 100 Gewichtsteilen eines auf Obliche Weise organisch gegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1 ,3 - 1 .4 mm wurde in einer Flotte aus 300 Teilen Wasser 
15 Minuten bei 30°C gewaschen und anschlieliend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
1,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 10 Minuten bei 35°C gewalkt. Die Flotte 
hatte einen pH-Wert von 4,2 - 4,6. Zur Flotte wurden 10 Teile Farbstoff 5b zugegeben 
und 60 Minuten bei pH 5,5 und 35°C gefarbt. Durch portionsweise Zugabe von insge- 
samt 3 Teilen Natriumbicarbonat wurde innerhalb von 20 Minuten ein pH-Wert von 7,3 
- 7,8 eingestellt. Zur Fixierung wurde der pH-Wert der Flotte durch portionsweise Zu- 
gabe von insgesamt 9 Teilen Natriumcarbonat zwischen 9,2 - 9,6 eingestellt und 60 
Minuten lang bei 35°C gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde dreimal mit jeweils 300 
20 Teilen Wasser insgesamt 60 Minuten lang bei 40°C gewaschen . In einer Flotte aus 
200 Teilen Wasser wurde durch portionsweise Zugabe von insgesamt 2 Teilen Amei- 
sensaure innerhalb von 70 Minuten bei 40°C ein pH von 4.3-4.6 eingestellt. 

Das derail gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 100 Teilen Was- 
25 ser, 6 Teilen Polymergerbstoff G1 8 und 1 ,5 Teilen Fettungsmittel F6 30 Minuten bei 
35°C nachgegerbt. Nach Zugabe von 10 Teilen Nachgerbstoff G18 und einer Walkzeit 
von 60 Minuten wurden zur Ausgerbung 10 Teile Vegetabilgerbstoff G22 und 10 Teile 
Nachgerbstoff G4 zugegeben und 60 Minuten bei 35°C gewalkt. Zur Flotte wurden 5,5 
Teile Fettungsmittel F6 zugegeben und 90 Minuten bei 35°C gefettet. Zur Fixierung des 
Fettungsmittels wurde nach Zugabe von 100 Teilen 40°C heiftem Wasser und einer 
Walkzeit von 20 Minuten innerhalb von 50 Minuten durch Zugabe von Ameisensaure 
ein pH-Wert von 3.5 eingestellt. Anschlieliend wird 15 Minuten lang gespOlt. 



Das so gefarbte, nachgegerbte und gefettete Leder wurde Ober Nacht Ober Bock gela- 
35 gert, anschlieliend ausgereckt, bei 45°C 4 Minuten vakuumiert, Ober Nacht bei Raum- 
temperatur hangegetrocknet, konditioniert, gestollt und vakuumgetrocknet. 

Es wurde ein wetwhite Schuhoberleder mit ausgezeichneten Wasch-, Schweili-, Migra- 
tions- und Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein mit einem der 
40 Farbstoffe der Beispiel 1a bis 59k gefarbtes wetwhite Schuhoberleder herstellen. 
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Schuhoberlederrezeptur 6: 

Ein Lederstuck von 100 Gewichtsteilen eines auf ubliche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1 ,8 mm wurde in einer Flotte aus 200 Teilen Wasser 10 
Minuten bei 35°C gewaschen und anschliefiend in einer aus 150 Teilen Wasser und 
1,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 40°C gewalkt, danach 
wurden 1.5 Teilen Natriumbicarbonat zugegeben und 10 Minuten bei 40°C neutralisiert. 
Nach Zugaben von weiteren 1,5 Teilen Natriumbicarbonat und 3 Teilen HM4 wurde 
weitere 15 Minuten gewalkt. Danach hatte die Entsauerungsflotte einen pH-Wert von 
7,6. Zur Entsauerungflotte wurden 9 Teile Farbstoff 6c gegeben und 90 Minuten bei pH 
7,2 und 40°C gefarbt. Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 8 Teilen Natrium- 
carbonat wurde zur Fixierung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,3- 9,9 eingestellt und 
60 Minuten lang bei 40°C gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde dreimal mit jeweils 300 
Teilen Wasser insgesamt 60 Minuten lang gewaschen. In einer Flotte aus 200 Teilen 
Wasser wurde durch portionsweise Zugabe von insgesamt 2 Teilen Ameisensaure 
ihnerhalb von 60 Minuten ein pH von 4,5 eingestellt. 

Das derail gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 80 Teilen Was- 
ser und 4 Teilen Polymergerbstoff G15 30 Minuten bei 45°C nachgegerbt. Nach Zusatz 
von 5 Teilen Vegetabilgerbstoff G22 und 3 Teilen Harzgerbstoff G1 1 wurden weitere 40 
Minuten gewalkt. Anschlieliend versetzte man zur Fettung die Flotte mit einer Mi- 
schung aus 6 Teilen des Hydrophobiermittels H1 und 0,4 Teilen des Hilfsmittels HM4. 
Nach einer Walkzeit von weiteren 90 Minuten wurden 70 Teile 60°C heilies Wasser 
zugesetzt, 10 Minuten gewalkt und anschlieliend durch portionsweise Zugabe von ins- 
gesamt 5 Teilen Ameisensaure innerhalb von 60 Minuten auf einen pH-Wert von 3,4 
abgesaurt. 

Nach einer 10 minOtigen Wasche mit 200 Teilen Wasser bei 30°C wurde in einer frisch 
angesetzten Flotte aus 200 Teilen Wasser, 1 Teil Hydrophobiermittel H6 und 0,2 Teilen 
Hilfsmittel H4 20 Minuten bei 30°C gewalkt. Anschlieftend wurde durch Zusatz von 4 
Teilen Chromgerbstoff G 24 Qber Nacht nachchromiert. Der Flotten pH-Wert betrug 
3,4. Zum Schluli wurde zweimal in jeweils 200 Teilen Wasser jeweils 10 Minuten bei 
30°C gewaschen. 

Das so gefarbte, nachgegerbte und hydrophobierte Leder wurde Qber Nacht Ober Bock 
gelagert, anschlieftend ausgereckt, bei 50°C 6 Minuten vakuumiert, Ober Nacht bei 
Raumtemperatur hangegetrocknet, konditioniert, gestollt und bei 50X 2 Minuten vaku- 
umgetrocknet. 

Es wurde ein hydrohphobiertes Schuhoberleder mit ausgezeichneten Wasch-, 
Schweift-, Migrations- und Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein 
mit einem der Farbstoffe der Beispiel 1a bis 59k gefarbtes, hydrophobiertes Schuh- 
oberleder herstellen. 
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Schuhoberlederrezeptur 7: 

Ein LederstOck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1 ,8 mm wurde in einer Flotte aus 200 Teilen Wasser 10 
5 Minuten bei 35°C gewaschen und anschlieftend in einer aus 150 Teilen Wasser und 
1,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 40°C gewalkt, danach 
wurden 1,5 Teilen Natriumbicarbonat zugegeben und 10 Minuten bei 40°C neutralisiert. 
Nach Zugaben von weiteren 1,5 Teilen Natriumbicarbonat und 3 Teilen HM4 wurde 
weitere 15 Minuten gewalkt. Danach hatte die Entsauerungsflotte einen pH-Wert von 
10 7,6. Zur Entsauerungflotte wurden 1 1 ,5 Teile Farbstoff 7 zugegeben und 90 Minuten 
bei pH 7,2 und 40°C gefarbt. Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 10 Teilen 
Natriumcarbonat wurde zur Fixierung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,3 - 9,9 einge- 
stellt und 60 Minuten lang bei 40°C gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde dreimal mit 
jeweils 300 Teilen Wasser insgesamt 60 Minuten lang gewaschen. In einer Flotte aus 
200 Teilen Wasser wurde durch portionsweise Zugabe von insgesamt 2 Teilen Amei- 
sensaure innerhalb von 60 Minuten ein pH von 4,6 eingestellt. 

Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 80 Teilen Was- 
ser und 4 Teilen Polymergerbstoff G15 30 Minuten bei 45°C nachgegerbt. Nach Zusatz 

20 von 5 Teilen Vegetabilgerbstoff G22 und 3 Teilen Harzgerbstoff G1 1 wurden weitere 40 
Minuten gewalkt. Anschlieftend versetzte man zur Fettung die Flotte mit einer Mi- 
schung aus 6 Teilen des Hydrophobiermittels H1 und 0,4 Teilen des Hilfsmittels HM4. 
Nach einer Walkzeit von weiteren 90 Minuten wurden 70 Teile 60°C heiftes Wasser 
zugesetzt, 10 Minuten gewalkt und anschlieftend durch portionsweise Zugabe von ins- 

25 gesamt 5 Teilen Ameisensaure innerhalb von 60 Minuten auf einen pH-Wert von 3,3 
abgesaurt. 

Nach einer 10 minOtigen Wasche mit 200 Teilen Wasser bei 30°C wurde in einer frisch 
•angesetzten Flotte aus 100 Teilen Wasser und 3 Teilen Nachgerbstoff G24 Ober Nacht 
bei 30°C umgeladen. Nach einer 10 minOtigen Wasche in 200 Teilen Wasser bei 30°C 
wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 1 00 Teilen Wasser und 2 Teilen 
Hydrophobiermittel H6 20 Minuten bei 30°C gewalkt. Anschlieftend wurde durch Zusatz 
von 3 Teilen Chromgerbstoff G 24 90 Minuten lang fixiert. Der Flotten pH-Wert betrug 
3,4. Zum Schluft wurde zweimal in jeweils 200 Teilen Wasser jeweils 10 Minuten bei 
30°C gewaschen. 

Das so gefarbte, nachgegerbte und hydrophobierte Leder wurde Ober Nacht uber Bock 
gelagert, anschlieftend ausgereckt, bei 50°C 6 Minuten vakuumiert, Ober Nacht bei 
Raumtemperatur hangegetrocknet, konditioniert, gestollt und bei 50°C 2 Minuten vaku- 
umgetrocknet. 
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Es wurde ein hydrophobiertes Schuhoberleder mit ausgezeichneten Wasch-, SchweilJ- 
, Migrations- und Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein mit einem 
der Farbstoffe der Beispiel 1a bis 59k gefarbtes, hydrophobiertes Schuhoberleder her- 
stellen. 

Schuhoberlederrezeptur 8: 

Ein LederstQck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbiiche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1,8 mm wurde in einer Flotte aus 200 Teilen Wasser 10 
Minuten bei 35°C gewaschen und anschlieliend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
1,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 40°C gewalkt, danach 
w'urden innerhalb von 20 Minuten portionsweise insgesamt 3 Teile Natriumbicarbonat 
zugegeben und ein Neutralisations-pH-Wert von 7.7 erreicht. Nach Zugabe von 1,5 
Teilen HM2 wurde 5 Minuten bei 40°C gewalkt und anschlieliend zur Entsauerungflotte 
6,5 Teile Farbstoff 8 zugegeben und 40 Minuten bei pH 7,5 und 40°C gefarbt. Durch 
portionsweise Zugabe von insgesamt 7,1 Teilen Natriumcarbonat wurde zur Fixierung 
der pH-Wert der Flotte zwischen 9,2 - 9,6 eingestellt und bei 40°C 90 Minuten lang 
gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde dreimal mit jeweils 300 Teilen Wasser insgesamt 
60 Minuten lang gewaschen. In einer Flotte aus 200 Teilen Wasser wurde durch porti- 
onsweise Zugabe von insgesamt 2 Teilen Ameisensaure innerhalb von 90 Minuten ein 
pH von 4,3 eingestellt. 

Das derail gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 80 Teilen Was- 
ser und 3 Teilen Polymergerbstoff G15 bei 45°C 40 Minuten nachgegerbt. Durch Zu- 
satz von 3 Teilen Nachgerbstoff G1 , 3 Teilen Vegetabilgerbstoff G22 und 3 Teilen 
Harzgerbstoff G1 1 wurde 60 Minuten bei 45°C nachgegerbt. Nach Zugabe von 70 Tei- 
len 60°C heiliem Wasser wurde 20 Minuten bei 60°C gewalkt und nach Zugabe von 
2,5 Teilen Fettungsmittel F7 und 2,5 Teilen Fettungsmittel F4 60 Minuten bei 60°C ge- 
fettet. Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 4 Teilen Ameisensaure wurde in- 
nerhalb von 60 Minuten auf einen pH-Wert von 3,5 abgesauert. / 
Anschlieliend wurde 15 Minuten lang gespult. 

Das so gefarbt, nachgegerbt und gefettete Leder wurde Ober Nacht auf Bock gelagert, 
anschlieliend ausgereckt, bei 60°C 2 Minuten vakuumiert, Ober Nacht bei Raumtempe- 
ratur hangegetrocknet, konditioniert, gestollt und bei 60°C 2 Minuten vakuumgetrock- 
net. 

Es wurde ein Schuhoberleder mit ausgezeichneten Wasch-, Schweifi-, Migrations- und 
Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein mit einem der Farbstoffe der 
Beispiel 1 a bis 59k gefarbtes Schuhoberleder herstellen. 



Schuhoberlederrezeptur 9: 



M/44135 



BASF Aktiengesellschaft 



20030337 



PF 0000055015-2 



167 

Ein LederstGck von 100 Gewichtsteilen eines auf ubliche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1 ,8 mm wurde in einer Flotte aus 200 Teilen Wasser 10 
Minuten bei 35°C gewaschen und anschiiefiend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
1,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 40°C gewalkt, danach 
wurden innerhalb von 20 Minuten portionsweise insgesamt 3 Teilen Natriumbicarbonat 
zugegeben und ein Neutralisations-pH-Wert von 7.7 erreicht. Nach Zugabe von 1,5 
Teilen HM2 wurde 5 Minuten bei 40°C gewalkt und anschiiefiend zur Entsauerungs- 
flotte 4 Teile Farbstoff 9b zugegeben und 40 Minuten bei pH 7,5 und 40°C gefarbt. 
Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 5 Teilen Natriumcarbonat wurde zur Fixie- 
rung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,2 - 9,6 eingestellt und bei 40°C 90 Minuten 
lang gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde dreimal mit jeweils 300 Teilen Wasser insge- 
samt 60 Minuten lang gewaschen. In einer Flotte aus 200 Teilen Wasser wurde durch 
portionsweise Zugabe von insgesamt 2 Teilen Ameisensaure innerhalb von 90 Minuten 
ein pH von 4,3 eingestellt. 

Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 80 Teilen Was- 
ser und 3 Teilen Polymergerbstoff G17 bei 45°C 40 Minuten nachgegerbt. Durch Zu- 
satz von 3 Teilen Nachgerbstoff G7, 2 Teilen Vegetabilgerbstoff G22, 2 Teilen Vegeta- 
bilgerbstoff G23 und 3Teilen Harzgerbstoff G1 1 wurde 60 Minuten bei 45°C nachge- 
gerbt. Nach Zugabe von 70 Teilen 60°C heiliem Wasser wurde 20 Minuten bei 60°C 
gewalkt und nach Zugabe von 2,5 Teilen Fettungsmittel F7 und 2,5 Teilen Fettungsmit- 
tel F4 60 Minuten bei 60°C gefettet. Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 4 Tei- 
len Ameisensaure wurde innerhalb von 60 Minuten auf einen pH-Wert von 3,5 abge- 
sauert. Anschiiefiend wurde 15 Minuten gespult. 

Das so gefarbt, nachgegerbt und gefettete Leder wurde Qber Nacht auf Bock gelagert, 
anschiiefiend ausgereckt, bei 60°C 2 Minuten vakuumiert, Ober Nacht bei Raumtempe- 
ratur hangegetrocknet, konditioniert, gestollt und bei 60°C 2 Minuten vakuumgetrock- 
net. 

Es wurde ein Schuhoberleder mit ausgezeichneten Wasch-, Schweifi-, Migrations- und 
Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein mit einem der Farbstoffe der 
Beispiel 1a bis 59k gefarbtes Schuhoberleder herstellen. 

Schuhoberlederrezeptur 10: 

Ein LederstGck von 100 Gewichtsteilen eines auf ubliche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1,8 mm wurde in einer Flotte aus 200 Teilen Wasser 10 
Minuten bei 35°C gewaschen und anschiiefiend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
1,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 40°C gewalkt, danach 
wurden innerhalb von 20 Minuten portionsweise insgesamt 3 Teile Natriumbicarbonat 
zugegeben und ein Neutralisations-pH-Wert von 7.7 erreicht. Nach Zugabe von 1,5 
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Teilen HM2 wurde 5 Minuten bei 40°C gewalkt und anschlieliend zur Entsauerungs- 
flotte 6,9 Teile Farbstoff 10 zugegeben und 40 Minuten bei pH 7,5 und 40°C gefarbt. 
Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 7,2 Teilen Natriumcarbonat wurde zur 
Fixierung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,2 - 9,6 eingestelit und bei 40°C 90 Minu- 
5 ten lang gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde dreimal mit jeweils 300 Teilen Wasser 
insgesamt 60 Minuten lang gewaschen. In einer Flotte aus 200 Teilen Wasser wurde 
durch portionsweise Zugabe von insgesamt 2 Teilen Ameisensaure innerhalb von 90 
Minuten ein pH von 4,3 eingestelit. 

D Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 80 Teilen Was- 
ser und 5 Teilen Polymergerbstoff G18 bei 45°C 40 Minuten nachgegerbt. Durch Zu- 
satz von 3 Teilen Nachgerbstoff G1 , 2 Teilen Vegetabilgerbstoff G22 und 4 Teilen Po- 
lymergerbstoff G10 wurde 60 Minuten bei 45°C nachgegerbt. Nach Zugabe von 70 
Teilen 60°C heiliem Wasser wurde 20 Minuten bei 60°C gewalkt und nach Zugabe von 
5 4,5 Teilen Fettungsmittel F5 und 0,5 Teilen Fettungsmittel F8 60 Minuten bei 60°C ge- 
fettet. Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 4 Teilen Ameisensaure wurde in- 
nerhalb von 60 Minuten auf einen pH-Wert von 3,5 abgesa.uert. Anschlieliend wurde 
15 Minuten kalt gespult. 

Das so gefarbt, nachgegerbt und gefettete Leder wurde Ober Nacht auf Bock gelagert, 
anschlieliend ausgereckt, bei 60°C 2 Minuten vakuumiert, Ober Nacht bei Raumtempe- 
ratur hangegetrocknet, konditioniert, gestollt und bei 60°C 2 Minuten vakuumgetrock- 
net. 

Es wurde ein Schuhoberleder mit ausgezeichneten Wasch-, Schweili-, Migrations- und 
Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein mit einem der Farbstoffe der 
Beispiel 1a bis 59k gefarbtes Schuhoberleder herstellen. 

Schuhoberlederrezeptur 1 1 : 

Ein LederstOck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1,8 mm wurde in einer Flotte aus 200 Teilen Wasser 10 
Minuten bei 35°C gewaschen und anschlieliend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
1 ,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 40°C gewalkt, danach 
wurden innerhalb von 20 Minuten portionsweise insgesamt 3 Teile Natriumbicarbonat 
zugegeben und ein Neutralisations-pH-Wert von 7.7 erreicht. Nach Zugabe von 1 ,5 
Teilen HM2 wurde 5 Minuten bei 40°C gewalkt und anschlieliend zur Entsauerungs- 
flotte 9 Teile Farbstoff 1 1 b zugegeben und 40 Minuten bei pH 7,5 und 40°C gefarbt. 
Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 9,5 Teilen Natriumcarbonat wurde zur 
Fixierung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,2 - 9,6 eingestelit und bei 40°C 90 Minu- 
ten lang gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde dreimal mit jeweils 300 Teilen Wasser 
insgesamt 60 Minuten lang gewaschen. In einer Flotte aus 200 Teilen Wasser wurde 
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durch portionsweise Zugabe von insgesamt 2 Teilen Ameisensaure innerhalb von 90 
Minuten ein pH von 4,3 eingestellt. 

Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 80 Teilen Was- 
ser, 1,5 Nachgerbstoff G13 und 2,5 Teilen Polymergerbstoff G16 bei 45°C 40 Minuten 
nachgegerbt. Durch Zusatz von 3 Teilen Nachgerbstoff G1 , 3 Teilen Vegetabilgerbstoff 
G22 und 3 Teilen Harzgerbstoff G1 1 wurde 60 Minuten bei 45°C nachgegerbt. Nach 
Zugabe von 70 Teilen 60°C heifiem Wasser wurde 20 Minuten bei 60°C gewalkt und 
nach Zugabe von 4,5 Teilen Fettungsmittel F5 und 0,5 Teilen Fettungsmittel F8 60 Mi- 
nuten bei 60°C gefettet. Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 4 Teilen Amei- 
sensSure wurde innerhalb von 60 Minuten auf einen pH-Wert von 3,5 abgesauert. An- 
schliefiend wurde 15 Minuten kalt gespOlt. 

Das so gefarbt, nachgegerbt und gefettete Leder wurde uber Nacht auf Bock gelagert, 
anschlieftend ausgereckt, bei 60°C 2 Minuten vakuumiert, uber Nacht bei Raumtempe- 
ratur hangegetrocknet, konditioniert, gestollt und bei 60°C 2 Minuten vakuumgetrock- 
net. 

Es wurde ein Schuhoberleder mit ausgezeichneten Wasch-, SchweiR-, Migrations- und 
Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein mit einem der Farbstoffe der 
Beispiel 1a bis 59k gefarbtes Schuhoberleder herstellen. 

Schuhoberlederrezeptur 12: 

Ein Lederstuck von 100 Gewichtsteilen eines auf ubliche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1 ,8 mm wurde in einer Flotte aus 200 Teilen Wasser 10 
Minuten bei 35°C gewaschen und anschliefJend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
1,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 40°C gewalkt, danach 
wurden innerhalb von 20 Minuten portionsweise insgesamt 3 Teilen Natriumbicarbonat 
zugegeben und ein Neutraiisations-pH-Wert von 7.7 erreicht. Nach Zugabe von 1,5 
Teilen HM2 wurde 5 Minuten bei 40°C gewalkt und anschlie&end zur Entsauerungsflot- 
te 8,5 Teile Farbstoff 12d zugegeben und 40 Minuten bei pH 7,5 und 40°C gefarbt. 
Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 9 Teilen Natriumcarbonat wurde zur Fixie- 
rung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,2 - 9,6 eingestellt und bei 40°C 90 Minuten 
lang gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde dreimal mit jeweils 300 Teilen Wasser insge- 
samt 60 Minuten lang gewaschen. In einer Flotte aus 200 Teilen Wasser wurde durch 
portionsweise Zugabe von insgesamt 2 Teilen AmeisensSure innerhalb von 90 Minuten 
ein pH von 4,3 eingestellt. 

Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 80 Teilen Was- 
ser, 1,5 Teilen Nachgerbstoff G13 und 2,5 Teilen Polymergerbstoff G16 bei 45°C 40 
Minuten nachgegerbt. Durch Zusatz von 8 Teilen Nachgerbstoff G2, 3 Teilen Polymer- 
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gerbstoff G19 und 3 Teilen Harzgerbstoff G11 wurde 60 Minuten bei 45°C nachge- 
gerbt. Nach Zugabe von 70 Teilen 60°C heiliem Wasser wurde 20 Minuten bei 60°C 
gewalkt und nach Zugabe von 4,5 Teilen Fettungsmittel F5 und 0,5 Teilen Fettungsmit- 
tel F8 60 Minuten bei 60°C gefettet. Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 4 Tei- 
len Ameisensaure wurde innerhalb von 60 Minuten auf einen pH-Wert von 3,5 abge- 
sauert. Anschlieliend wurde 1 5 Minuten kalt gespult. 

Das so gefarbt, nachgegerbt und gefettete Leder wurde Qber Nacht auf Bock gelagert, 
anschlieliend ausgereckt, bei 60°C 2 Minuten vakuumiert, Qber Nacht bei Raumtempe- 
ratur hangegetrocknet, konditioniert, gestollt und bei 60°C 2 Minuten vakuumgetrock- 
net. 

Es wurde ein Schuhoberleder mit ausgezeichneten Wasch-, Schweili-, Migrations- und 
Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein mit einem der Farbstoffe der 
Beispiel 1a bis 59k gefarbtes Schuhoberleder herstellen. 

Schuhoberlederrezeptur 13: 

Ein Lederstuck von 100 Gewichtsteilen eines auf Ubliche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1 ,8 mm wurde in einer Flotte aus 200 Teilen Wasser 10 
20 Minuten bei 35°C gewaschen und anschlieliend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
1,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 40°C gewalkt, danach 
wurden innerhalb von 20 Minuten portionsweise insgesamt 3 Teile Natriumbicarbonat 
zugegeben und ein Neutralisations-pH-Wert von 7.7 erreicht. Nach Zugabe von 1,5 
Teilen HM2 wurde 5 Minuten bei 40°C gewalkt und anschlieliend zur Entsauerungsflot- 
25 te 8 Teile Farbstoff 1 2at zugegeben und 40 Minuten bei pH 7,5 und 40°C gefarbt. 

Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 9 Teilen Natriumcarbonat wurde zur Fixie- 
rung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,2 - 9,6 eingestellt und bei 40°C 90 Minuten 
lang gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde dreimal mit jeweils 300 Teilen Wasser insge- 
m m samt 60 Minuten lang gewaschen. In einer Flotte aus 200 Teilen Wasser wurde durch 
^^^0 portionsweise Zugabe von insgesamt 2 Teilen Ameisensaure innerhalb von 90 Minuten 
ein pH von 4,3 eingestellt. 

Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 80 Teilen Was- 
ser. 1 Teil Nachgerbstoff G13 und 3 Teilen Polymergerbstoff G16 bei 45°C 40 Minuten 

35 nachgegerbt. Durch Zusatz von 1 ,5 Teilen Hilfsmittel HM4, 3 Teilen Polymergerbstoff 
G19 und 3 Teilen Polymergerbstoff G10 wurde 60 Minuten bei 45°C nachgegerbt. 
Nach Zugabe von 70 Teilen 60°C heiliem Wasser wurde 20 Minuten bei 60°C gewalkt 
und nach Zugabe von 1,5 Teilen Fettungsmittel F2 und 3,5 Teilen Hydrophobiermittel 
H3 60 Minuten bei 60°C gefettet. Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 4 Teilen 

40 Ameisensaure wurde innerhalb von 60 Minuten auf einen pH-Wert von 3,5 abgesauert. 
Anschlieliend wurde 10 Minuten kalt gespOlt. 
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Das so gefarbt, nachgegerbt und gefettete Leder wurde uber Nacht auf Bock gelagert, 
anschlieftend ausgereckt, bei 60°C 2 Minuten vakuumiert, uber Nacht bei Raumtempe- 
ratur hangegetrocknet, konditioniert, gestollt und bei 60°C 2 Minuten vakuumgetrock- 
net. 

Es wurde ein Schuhoberleder mit ausgezeichneten Wasch-, Schweifi-, Migrations- und 
Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein mit einem der Farbstoffe der 
Beispiel 1a bis 59k gefarbtes Schuhoberleder herstellen. 

Schuhoberlederrezeptur 14: 

Ein LederstOck von 100 Gewichtsteilen eines auf ubliche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1,3 mm wurde in einer Fiotte aus 200 Teilen Wasser 10 
Minuten bei 35°C gewaschen und anschliefiend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
1 ,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Fiotte 5 Minuten bei 40°C gewalkt, danach 
wurden innerhalb von 20 Minuten portionsweise insgesamt 3 Teile Natriumbicarbonat 
zugegeben und ein Neutralisations-pH-Wert von 7.7 erreicht. Nach Zugabe von 1 ,5 
Teilen HM2 wurde 5 Minuten bei 40°C gewalkt und anschlieftend zur EntsSuerungs- 
flotte 8 Teile Farbstoff 12bx zugegeben und 40 Minuten bei pH 7,5 und 40°C gefarbt. 
Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 8,5 Teilen Natriumcarbonat wurde zur 
Fixierung der pH-Wert der Fiotte zwischen 9,2 - 9,6 eingestellt und bei 40°C 90 Minu- 
ten lang gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde dreimal mit jeweils 300 Teilen Wasser 
insgesamt 60 Minuten lang gewaschen. In einer Fiotte aus 200 Teilen Wasser wurde 
durch portionsweise Zugabe von insgesamt 2 Teilen Ameisensaure innerhalb von 90 
Minuten ein pH von 4,3 eingestellt. 

Das derart gef§rbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Fiotte aus 80 Teilen Was- 
ser und 1 Teil Nachgerbstoff G13 10 Minuten lang gewalkt. Durch Zusatz von 4 Teilen 
Chromgerbstoff G24, 2 Teilen Nachgerbstoff G1, 1 Teil Fettungmittel F1 wurde 40 Mi- 
nuten bei 35°C nachgegerbt. Anschliefiend wurde 1 Teil Natriumformiat zugegeben 
und 20 min gewalkt. Nach Zugabe von 0,3 Teilen Natriumbicarbonat wurde noch weite- 
re 90 Minuten nachgegerbt. Nach einer 10 minutigen Wasche bei 35 °C in 300 Teilen 
Wasser wurde in einer neuen Fiotte aus 100 Teilen Wasser und 1,5 Teilen Natrium- 
formiat bei 35°C 10 Minuten neutralisiert. Zur Neutralisationsflotte wurden 0,5 Teile . 
Natriumbicarbonat gegeben und 30 Minuten gewalkt. Nach 30 minCitiger Nachgerbung 
mit 5 Teilen Polymergerbstoff G18 wurde zur Ausgerbung 5 Teile Nachgerbstoff G5 
und 3 Teile Nachgerbstoff G1 zugegeben. Nach einer Walkzeit von 40 Minuten wurde 
die Fiotte mit 100 Teilen 60°C heifiem Wasser verdunnt und 10 Minuten bei 60°C ge- 
walkt. Nach Zugabe von 3,5 Teilen Fettungsmittel F1 und 3,5 Teilen Hydrophobiermit- 
tel H3 wurde 60 Minuten bei 60°C gefettet. Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 
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4 Teilen Ameisensaure wurde innerhalb von 60 Minuten auf einen pH-Wert von 3,5 
abgesauert. AnschlieRend wurde 10 Minuten kalt gespult. 

Das so gefarbt, nachgegerbt und gefettete Leder wurde Ober Nacht auf Bock gelagert, 
anschlieftend ausgereckt, bei 60°C 2 Minuten vakuumiert, Ober Nacht bei Raumtempe- 
ratur hangegetrocknet, konditioniert, gestollt und bei 60°C 2 Minuten vakuumgetrock- 
net. 

Es wurde ein Softy Schuhoberleder mit ausgezeichneten Wasch-, Schweift-, Migrati- 
ons- und Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein mit einem der 
Farbstoffe der Beispiel 1a bis 59k gefarbtes Softy Schuhoberleder herstellen. 

Schuhoberlederrezeptur 15: 

Ein Lederstiick von 100 Gewichtsteilen eines auf ubliche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1,3 mm wurde in einer Flotte aus 200 Teilen Wasser 10 
Minuten bei 35°C gewaschen und anschliedend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
1,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 40°C gewalkt, danach 
w'urden innerhalb von 20 Minuten portionsweise insgesamt 3 Teile Natriumbicarbonat 
zugegeben und ein Neutralisations-pH-Wert von 7.7 erreicht. Nach Zugabe von 1,5 
Teilen HM2 wurde 5 Minuten bei 40°C gewalkt und anschlieliend zur Entsauerungs- 
flotte 8 Teile Mischfarbstoff 12gz zugegeben und 40 Minuten bei pH 7,5 und 40°C ge- 
farbt. Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 8,5 Teilen Natriumcarbonat wurde 
zur Fixierung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,2 - 9,6 eingestellt und bei 40°C 90 
Minuten lang gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde dreimal mit jeweils 300 Teilen Was- 
ser insgesamt 60 Minuten lang gewaschen. In einer Flotte aus 200 Teilen Wasser wur- 
de durch portionsweise Zugabe von insgesamt 2 Teilen Ameisensaure innerhalb von 
90 Minuten ein pH von 4,3 eingestellt. 

Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 80 Teilen Was- 
ser und 1,5 Teilen Nachgerbstoff G14 10 Minuten lang gewalkt. Durch Zusatz von 6 
Teilen Ch'romsyntan G20 und 1 Teil Fettungmittel F1 wurde 40 Minuten bei 35°C nach- 
gegerbt. Anschlieliend wurde 1 Teil Natriumformiat zugegeben und 20 min gewalkt. 
Nach Zugabe von 0,3 Teilen Natriumbicarbonat wurde noch weitere 90 Minuten nach- 
gegerbt. Nach einer 10 minGtigen Wasche bei 35 °C in 300 Teilen Wasser wurde in 
einer neuen Flotte aus 100 Teilen Wasser und 1,5 Teilen Natriumformiat bei 35°C 10 
Minuten neutralisiert. Zur Neutralisationsflotte wurden 0,5 Teile Natriumbicarbonat ge- 
geben und 30 Minuten gewalkt. Nach 30 minOtiger Nachgerbung mit 6 Teilen Polymer 
gerbstoff G1 8 wurde zur Ausgerbung 6 Teile Nachgerbstoff G5 und 6 Teile Nachgerb- 
stoff G3 zugegeben. Nach einer Walkzeit von 40 Minuten wurde die Flotte mit 100 Tei 
len 60°C heifiem Wasser verdOnnt und 10 Minuten bei 60°C gewalkt. Nach Zugabe 
von 3,5 Teilen Fettungsmittel F1 und 3,5 Teilen Hydrophobiermittel H3 wurde 60 Minu 
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ten bei 60°C gefettet. Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 4 Teilen Ameisen- 
saure wurde innerhalb von 60 Minuten auf einen pH-Wert von 3,5 abgesauert. An- 
schlieliend wurde 10 Minuten kalt gespult. 

5 Das so gefarbt, nachgegerbt und gefettete Leder wurde uber Nacht auf Bock gelagert, 
anschlieliend ausgereckt, bei 60°C 2 Minuten vakuumiert, Ober Nacht bei Raumtempe- 
ratur hangegetrocknet, konditioniert, gestollt und bei 60°C 2 Minuten vakuumgetrock- 
net. 

10 Es wurde ein Softy Schuhoberleder mit ausgezeichneten Wasch-, Schweifl-, Migrati- 
ons- und Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein mit einem der 
Farbstoffe der Beispiel 1a bis 59k gefarbtes Softy Schuhoberleder herstellen. 

Schuhoberlederrezeptur 16: 

Ein LederstQck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1 ,8 mm wurde in einer Flotte aus 200 Teilen Wasser 10 
Minuten bei 35°C gewaschen und anschlieliend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
1,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 40°C gewalkt, danach 
wurden innerhalb von 20 Minuten portionsweise insgesamt 3 Teile Natriumbicarbonat 
20 zugegeben und ein Neutralisations-pH-Wert von 7.4 erreicht. Nach Zugabe von 1 ,5 
Teilen HM2 wurde 5 Minuten bei 40*C gewalkt und anschlieliend zur Entsauerungs- 
flotte 7 Teile Mischfarbstoff 12hf zugegeben und 40 Minuten bei pH 7,5 und 40°C ge- 
farbt. Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 8 Teilen Natriumcarbonat wurde zur 
Fixierung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,2 - 9,6 eingestellt und bei 40°C 90 Minu- 
25 ten lang gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde dreimal mit jeweils 300 Teilen Wasser 
insgesamt 60 Minuten lang gewaschen. In einer Flotte aus 200 Teilen Wasser wurde 
durch portionsweise Zugabe von insgesamt 4 Teilen Ameisensaure innerhalb von 90 
^ Minuten ein pH von 3,7 eingestellt. 

^0 Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 80 Teilen Was- 
ser, 1 ,5 Teilen Aldehydgerbstoff G13 und 6 Teilen Polymergerbstoff G18 40 Minuten 
bei 45°C nachgegerbt. Anschlieliend wurden 8 Teile Nachgerbstoff G2, 2 Teile Poly- 
mergerbstoff G19 und 3 Teile Harzgerbstoff G1 1 zugegeben und 60 min bei 45°C aus- 
gegerbt. Anschlieliend wurde die Flotte mit 70 Teilen 60°C heidem Wasser verdOnnt 
35 und 20 Minuten bei 60°C gewalkt. Nach Zugabe von 6,5 Teilen Fettungsmittel F1 und 
3,5 Teilen Fettungsmittel F3 wurde 60 Minuten bei 60°C gefettet. Durch portionsweise 
Zugabe von insgesamt 4 Teilen Ameisensaure wurde innerhalb von 60 Minuten auf 
einen pH-Wert von 3,5 abgesauert. Anschlieliend wurde 10 Minuten kalt gespOlt. 

40 Das so gefarbt, nachgegerbt und gefettete Leder wurde uber Nacht auf Bock gelagert, 
anschlieliend ausgereckt, bei 60°C 2 Minuten vakuumiert, Ober Nacht bei Raumtempe- 
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ratur hangegetrocknet, konditioniert, gestollt und bei 60°C 2 Minuten vakuumgetrock- 
net. 

Es wurde ein Softy Schuhoberleder mit ausgezeichneten Wasch-, Schweift-, Migrati- 
ons- und Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein mit einem der 
Farbstoffe der Beispiel 1a bis 59k gefarbtes Softy Schuhoberleder hersteilen. 

Schuhoberlederrezeptur 17: 

Ein Lederstuck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1,5 mm wurde in einer Flotte aus 200 Teilen Wasser 10 
Minuten bei 35°C gewaschen und anschlieliend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
1,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 40°C gewalkt, danach 
wurden innerhalb von 25 Minuten portionsweise insgesamt 3 Teile Natriumbicarbonat 
zugegeben und ein Neutralisations-pH-Wert von 7.6 erreicht. Zur Entsauerungsflotte 
wurden 9 Teile Mischfarbstoff 12hr gegeben und 30 Minuten bei pH 7,5 und 40°C ge- 
farbt. Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 9 Teilen festes Natriumcarbonat 
wurde zur Fixierung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,2 - 9,6 eingestellt und bei 40°C 
90 Minuten lang gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde dreimal mit jeweils 300 Teilen 
Wasser insgesamt 60 Minuten lang gewaschen. In einer Flotte aus 200 Teilen Wasser 
wurde durch Zugabe von insgesamt 4 Teilen Ameisensaure innerhalb von 90 Minuten 
ein pH von 3,5 eingestellt. 

Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 100 Teilen 
Wasser und 4 Teilen Aldehydgerbstoff G12 10 Minuten bei 35°C gewalkt. Danach wur- 
den 6 Teile Chromgerbstoff G24 und 2 Teile Nachgerbstoff G1 zugegeben und 50 Mi- 
nuten bei 35°C nachgegerbt. Anschlieliend fOgte man zur Flotte 1 Teil Natriumformiat 
zu und Hefi 10 Minuten walken. Nach Zugabe von 1,5 Teilen der Fettungsmittels F1 
wurde 90 min bei 35°C gewalkt. Die Flotte wurde abgelassen und einmal mit 300 Tei- 
len Wasser bei 45°C 10 Minuten lang gewaschen. 

Anschlieliend wurde in einer frisch angesetzen Flotte aus 70 Teilen Wasser und 2 Tei- 
len Hydrophobiermittel H3 15 Minuten bei 45°C vorgefettet. Danach wurden 2 Teile 
Natriumformiat, 1 Teil Natriumbicarbonat und 3 Teile Hilfsmittel HM4 zugesetzt und 30 
Minuten gewalkt. Zur Neutralisationsflotte wurden 12 Teile Nachgerbstoff G6 gegegen, 
nach einer Walkszeit von 10 Minuten wurden 2 Teile Polymergerbstoff G19 hinzugefOgt 
und noch weitere 50 Minuten ausgegerbt. Zur Nachgerbflotte wurden 4 Teile Fet- 
tungsmittel F4, 4 Teile Fettungsmittel F1 und 2 Teile Fettungsmittel F6 hinzugefugt und 
60 Minuten bei 45°C gefettet.Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 4 Teilen A- 
meisensaure wurde innerhalb von 60 Minuten auf einen pH-Wert von 3,5 abgesaurt. 
Anschlieliend wurde die Flotte abgelassen und 5 Minuten kalt gespOlt. 
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Das so gefarbt, nachgegerbt und gefettete Leder wurde Ober Nacht auf Bock gelagert, 
anschlieftend ausgereckt, bei 55 °C 1 Minuten vakuumiert, Ober Nacht bei Raumtem- 
peratur hangegetrocknet, konditioniert, gestollt, fiber Nacht gemillt und Spannrahmen 
getrocknet. 

Es wurde ein Schuhoberleder mit Millnarben und ausgezeichneten Wasch-, Schweili-, 
Migrations- und Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein mit einem 
der Farbstoffe der Beispiel 1a bis 59k gefarbtes Schuhoberleder mit Millnarben herstel- 
len. 

Schuhoberlederrezeptur 18: 

Ein LederstOck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 2,1 mm wurde in einer Flotte aus 200 Teilen Wasser 10 
Minuten bei 35°C gewaschen und anschlieftend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
1,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 40°C gewalkt, danach 
wurden innerhalb von 25 Minuten portionsweise insgesamt 3 Teile Natriumbicarbonat 
zugegeben und ein Neutralisations-pH-Wert von 7.6 erreicht. Zur Entsauerungsflotte 
wurden 7,5 Teile Farbstoff 13b gegeben und 30 Minuten bei pH 7,5 und 40°C gefarbt. 
Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 8 Teilen Natriumcarbonat wurde zur Fixie- 
rung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,2 - 9,6 eingestellt und bei 40°C 75 Minuten 
lang gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde zweimal mit jeweils 300 Teilen Wasser ins- 
gesamt 60 Minuten lang gewaschen. 

Das derail gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 80 Teilen Was- 
ser und 3 Teilen Aldehydgerbstoff G12 30 Minuten bei 45°C gewalkt. Danach wurden 5 
Teile Nachgerbstoff G5 zugegeben und 30 Minuten bei 45°C nachgegerbt. Anschlie- 
ftend fiigte man zur Flotte 1 Teil Fettungsmittel F1 und 1 Fettungsmittel F4 zu und fet- 
tete 40 Minuten bei 45°C vor. Anschlieftend wurden 70 Teile 55°C heiftes Wasser zu- 
gefOgt und 20 Minuten bei 55°C gewalkt. Durch portionsweise Zugabe von 1,5 Teilen 
0 Ameisensaure wurde innerhalb von 55 Minuten ein pH-Wert von 5,0 eingestellt. Die 
Flotte wurde abgelassen und einmal mit 300 Teilen Wasser bei 45°C 10 Minuten lang 
gewaschen. 

Anschlieftend wurde in einer frisch angesetzen Flotte aus 100 Teilen Wasser und 2 
35 Teilen Hydrophobiermittel H3 1 5 Minuten bei 45°C gewalkt. Danach wurden 2 Teile 
Polymergestoff G1 9 zugegegen. Nach einer Walkszeit von 1 5 Minuten wurden 2 Teile 
Polymergerbstoff G15 hinzugefQgt und noch weitere 30 Minuten ausgegerbt. Zur 
Nachgerbflotte wurden 2,5 Teile Fettungsmittel F1, 2,5 Teile Fettungsmittel F4, 1 Teil 
Fettungsmittel F3 und 1 Teil Fettungsmittel F2 hinzugefugt und 60 Minuten bei 45°C 
40 gefettet. Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 4 Teilen Ameisensaure wurde 
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innerhalb von 60 Minuten auf einen pH-Wert von 3,5 abgesauert. Anschlieliend wurde 
die Flotte abgelassen und das Leder 5 Minuten kalt gespult. 

Das so gefarbt, nachgegerbt und gefettete Leder wurde uber Nacht auf Bock gelagert, 
5 anschlieliend ausgereckt, nadgespannt und bei 40°C getrocknet, konditioniert, gestollt, 
Ober Nacht gemillt und Spannrahmen getrocknet. 

Es wurde ein Floater Schuhoberleder mit ausgezeichneten Wasch-, Schweili-, Migrati- 
ons- und Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein mit einem der 
1 o Farbstoffe der Beispiel 1 a bis 59k gefarbtes Floater-Schuhoberleder herstellen. 



• 



Schuhoberlederrezeptur 19: 

Ein LederstQck von 100 Gewichtsteilen eines auf Obliche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 2,1 mm wurde in einer Flotte aus 200 Teilen Wasser 10 
Minuten bei 35°C gewaschen und anschlieliend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
1,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 40°C gewalkt, danach 
wurden innerhalb von 20 Minuten portionsweise insgesamt 3 Teile Natriumbicarbonat 
zugegeben und ein Neutralisations-pH-Wert von 7,7 eingestellt. Zur Entsauerungsflotte 
wurden 5.9 Teile Farbstoff 13ae gegeben und 40 Minuten bei pH 7,5 und 40°C gefarbt. 
20 Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 6,5 Teilen Natriumcarbonat wurde zur 
Fixierung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,2 - 9,6 eingestellt und bei 40°C 90 Minu- 
ten lang gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde dreimal mit jeweils 300 Teilen Wasser 
insgesamt 60 Minuten lang gewaschen. In einer Flotte aus 200 Teilen Wasser wurde 
durch portionsweise Zugabe von insgesamt 4 Teilen Ameisensaure innerhalb von 60 
25 Minuten ein pH von 3,6 eingestellt. 

Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 80 Teilen Was- 
ser und 1 Tell Aldehydgerbstoff G13 und 3 Teilen Polymergerbstoff G16 60 Minuten bei 
45«C gewalkt. Danach wurden 0,5 Teile Natriumbicarbonat zugegeben, nach einer 
Walkzeit von 30 Minuten wurden 5 Teile Polymergerbstoff G18 zugegeben und 30 Mi- 
nuten bei 45°C nachgegerbt. Anschlieliend fOgte man zur Flotte 0,8 Teile Hilfsmittel 
HM5 3 Teile Polymergerbstoff G17 und 2 Teile Polymergerbstoff G19 und gerbte 60 
Minuten bei 45°C aus. Anschlieliend wurden 70 Teile Wasser zugegeben und 10 Minu- 
ten bei 60°C gewalkt. Zur Nachgerbflotte wurden 2,5 Teile Fettungsmittel F6, 1 ,5 Teile 
35 Hydrophobiermittel H3 und 1 .5 Teile Fettungsmittel F2 zugegeben und 60 Minuten bei 
45°C gefettet. Anschlieliend wurde durch portionsweise Zugabe von 4 Teilen Amei- 
sensaure innerhalb von 60 Minuten ein pH-Wert von 3,5 eingestellt. Danach wurde die 
Flotte abgelassen und kurz kalt gespult. 



M/44135 



BASF Aktiengesellschaft 



20030337 



PF 0000055015-2 



177 

Das so gefarbt, nachgegerbt und gefettete Leder wurde uber Nacht auf Bock gelagert, 
anschlieliend ausgereckt, bei 60°C 2 Minuten lang vakuumiert, bei Raumtemperatur 
hangegetrocknet, konditioniert, gestollt und bei 60°C 2 Minuten vakuumgetrocknet. 

Es wurde ein rein polymer basiertes Schuhoberleder mit ausgezeichneten Wasch-, 
Schweift-, Migrations- und Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein 
mit einem der Farbstoffe der Beispiel 1a bis 59k gefarbtes, rein polymerbasiertes 
Schuhoberleder herstellen. 

Schuhoberlederrezeptur 20: 

Ein LederstQck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 2,0 mm wurde in einer Flotte aus 200 Teilen Wasser 10 
Minuten bei 35°C gewaschen und anschlieliend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
1,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 40°C gewalkt, danach 
wurden innerhalb von 20 Minuten portionsweise insgesamt 3 Teile Natriumbicarbonat 
zugegeben und ein Neutralisations-pH-Wert von 7,8 eingestellt. Zur Entsauerungsflotte 
wurden 4,8 Teile Farbstoff 13dt gegeben und 35 Minuten bei pH 7,6 und 40°C gefarbt. 
Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 6 Teilen Natriumcarbonat wurde zur Fixie- 
rung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,4 - 9,9 eingestellt und bei 40°C 60 Minuten 
lang gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde dreimal mit jeweils 300 Teilen Wasser insge- 
samt 60 Minuten lang gewaschen. In einer Flotte aus 200 Teilen Wasser wurde durch 
portionsweise Zugabe von insgesamt 2 Teilen Ameisensaure innerhalb von 60 Minuten 
ein pH von 4,3 eingestellt. 

Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 80 Teilen Was- 
ser und 1 ,5 Teilen Hydrophobiermittel H3 20 Minuten gewalkt. Anschlieliend wurden 5 
Teile Polymergerbstoff G1 8 zugegeben, nach einer Walkzeit von 40 Minuten erfolgte 
eine Zugabe von 1 Teil Hilfsmittel HM5 und 5 Teilen Polymergerbstoff G18. Nach wei- 
teren 30 Minuten Walkzeit bei 45°C wurden 3 Teile Polymergerbstoff G19 zugegeben 
und 60 Minuten bei 45°C nachgegerbt. Anschlieliend wurden 70 Teile Wasser zugege- 
ben und 10 Minuten bei 60°C gewalkt. Zur Nachgerbflotte wurden 2,5 Teile Fettungs- 
mittel F6, 0,5 Teile Hydrophobiermittel H3 und 1,5 Teile Fettungsmittel F2 zugegeben 
und 60 Minuten bei 60°C gefettet. AnschlieBend wurde durch portionsweise Zugabe 
von 4 Teilen Ameisensaure innerhalb von 60 Minuten ein pH-Wert von 3,4 eingestellt. 
Danach wurde die Flotte abgelassen und kurz kalt gespOlt. 

Das so gefarbt, nachgegerbt und gefettete Leder wurde Qber Nacht auf Bock gelagert, 
anschlieliend ausgereckt, bei 60°C 2 Minuten lang vakuumiert, bei Raumtemperatur 
hangegetrocknet, konditioniert, gestollt und bei 60°C 2 Minuten vakuumgetrocknet. 
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Es wurde ein rein polymer basiertes Schuhoberleder mit ausgezeichneten Wasch-, 
Schweili-, Migrations- und Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein 
mit einem der Farbstoffe der Beispiel 1a bis 59k gefarbtes, rein polymerbasiertes 
Schuhoberleder herstellen. 



20 



Schuhoberlederrezeptur 21: 

Ein Lederstuck von 100 Gewichtsteilen eines auf ubliche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 2,2 mm wurde in einer Flotte aus 200 Teilen Wasser 10 
Minuten bei 35°C gewaschen und anschlieliend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
1,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 40°C gewalkt, danach 
wurden innerhalb von 20 Minuten portionsweise insgesamt 3 Teile Natriumbicarbonat 
zugegeben und ein Neutralisations-pH-Wert von 7,8 eingestellt. Zur Entsauerungsflotte 
wurden 7,7 Teile Mischfarbstoff 13hb gegeben und 35 Minuten bei pH 7,6 und 40°C 
gefarbt. Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 8 Teilen Natriumcarbonat wurde 
zur Fixierung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,5 - 10,0 eingestellt und bei 40°C 55 
Minuten lang gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde zweimal mit jeweils 300 Teilen 
Wasser insgesamt 60 Minuten lang gewaschen. In einer Flotte aus 200 Teilen Wasser 
wurde durch portionsweise Zugabe von insgesamt 2 Teilen Ameisensaure innerhalb 
von 60 Minuten ein pH von 4,4 eingestellt. 



Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 80 Teilen Was- 
ser und 1 ,5 Teilen Hydrophobiermittel H3 1 5 Minuten gewalkt. Anschlieliend wurden 5 
Teile Polymergerbstoff G1 8 zugegeben, nach einer Walkzeit von 40 Minute erfolgte 
eine Zugabe von 1 Teil Hilfsmittel HM5, 3 Teilen Polymergerbstoff G17, 3 Teilen Vege- 
25 tabilgerbstoff G23 und 2 Teilen Gerbstoff G1 1 . Nach weiteren 30 Minuten Walkzeit bei 
45°C wurden 3 Teile Polymergerbstoff G1 9 zugegeben und 60 Minuten bei 45°C nach- 
gegerbt. Anschlieliend wurden 70 Teile Wasser zugegeben und 10 Minuten bei 60°C 
gewalkt. Zur Nachgerbflotte wurden 2,5 Teile Fettungsmittel F7 und 2 Teile Fettungs- 
mittel F4 gegeben und 60 Minuten bei 60°C gefettet. Anschlieliend wurde durch porti- 
onsweise Zugabe von 4 Teilen Ameisensaure innerhalb von 60 Minuten ein pH-Wert 
von 3,5 eingestellt. Danach wurde die Flotte abgelassen und das Leder kurz kalt ge- 
spOlt. 

Das so gefarbt, nachgegerbt und gefettete Leder wurde Ober Nacht auf Bock gelagert, 
35 anschlieliend ausgereckt, bei 60°C 2 Minuten lang vakuumiert, bei Raumtemperatur 
hangegetrocknet, konditioniert, gestollt und bei 60°C 2 Minuten vakuumgetrocknet. 

Es wurde ein Schuhoberleder mit ausgezeichneten Wasch-, Schweili-, Migrations- und 
Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein mit einem der Farbstoffe der 
40 Beispiel 1 a bis 59k gefarbtes Schuhoberleder herstellen. 
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Schuhoberlederrezeptur 22: 

Ein Lederstiick von 100 Gewichtsteilen eines auf ubliche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1 ,9 mm wurde in einer Flotte aus 200 Teilen Wasser 10 
Minuten bei 35°C gewaschen und anschlieliend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
1 5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 40°C gewalkt, danach 
wurden innerhalb von 20 Minuten portionsweise insgesamt 3 Teile Natriumbicarbonat 
zugegeben und ein Neutralisations-pH-Wert von 7,8 eingestellt. Zur Entsauerungsflotte 
wurden 10,5 Teile Mischfarbstoff 13hp gegeben und 20 Minuten bei pH 7,6 und 40°C 
gefarbt Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 9 Teilen Natriumcarbonat wurde 
zur Fixierung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,5-1 0,0 eingestellt und bei 40°C 70 
Minuten lang gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde dreimal mit jeweiis 300 Teilen Was- 
ser insgesamt 60 Minuten lang gewaschen. In einer Flotte aus 200 Teilen Wasser wur- 
de durch portionsweise Zugaben von 2 Teilen Ameisensaure innerhalb von 60 Minuten 
ein pH von 4,3 eingestellt. 

Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 80 Teilen Was- 
ser und 3 Teilen Polymergerbstoff G19 5 Minuten gewalkt. Anschlieliend wurden 6 
Teile Nachgerbstoff G2 zugegeben, nach einer Walkzeit von 30 Minute erfolgte eine 
Zugabe von 5 Teilen Polymergerbstoff G18. 3 Teilen Polymergerbstoff G19 und 4 Tei- 
len Nachgerbstoff G2. Nach weiteren 60 Minuten Walkzeit bei 45°C wurden 70 Teile 
Wasser zugegeben und 20 Minuten bei 65"C gewalkt. Zur Nachgerbflotte wurden 3 
Teile Fettungsmittel F1 und 2 Teile Fettungsmittel F2 zugegeben und 60 Minuten bei 
65°C gefettet. Anschlieliend wurde durch portionsweise Zugabe von 4 Teilen Amei- 
sensaure innerhalb von 60 Minuten ein pH-Wert von 3,6 eingestellt. Danach wurde die 
Flotte abgelassen und das Leder kurz kalt gespuit. 

Das so gefarbt, nachgegerbt und gefettete Leder wurde Ober Nacht auf Bock gelagert, 
anschlieliend ausgereckt, bei 55°C 4 Minuten lang vakuumiert. bei Raumtemperatur 
hangegetrocknet, konditioniert, gestollt und bei 55°C 3 Minuten vakuumgetrocknet, m.t 
220 er Schleifpapier zu Nubuk geschliffen, entstaub und Spannrahmen getrocknet. 

Es wurde ein Nubuk direkt Schuhoberleder mit ausgezeichneten Wasch-, Schweili-. 
Migrations- und Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein mit einem 
der Farbstoffe der Beispiel 1a bis 59k gefarbtes Nubuk direkt Schuhoberleder herstel- 



> len. 



Schuhoberlederrezeptur 23: 

Ein LederstOck von 100 Gewichtsteilen eines auf ubliche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 2,0 mm wurde in einer Flotte aus 200 Teilen Wasser 10 
0 Minuten bei 35°C gewaschen und anschlieliend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
1 5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 40°C gewalkt, danach 
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wurden innerhalb von 20 Minuten portionsweise insgesamt 3 Teile Natriumbicarbonat 
zugegeben und ein Neutralisations-pH-Wert von 7,6 eingestellt. Zur Entsauerungsflotte. 
wurden 6,1 Teile Mischfarbstoff 13hw gegeben und 15 Minuten bei pH 7,5 und 40°C 
gefarbt. Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 8 Teilen Natriumcarbonat wurde 
zur Fixierung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,2 - 9,6 eingestellt und bei 40°C 90 
Minuten lang gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde dreimal mit jeweils 300 Teilen Was- 
ser insgesamt 60 Minuten lang gewaschen. In einer Flotte aus 200 Teilen Wasser wur- 
de durch portionsweise Zugabe von insgesamt 2 Teilen Ameisensaure innerhalb von 
60 Minuten ein pH von 4,2 eingestellt. 



10 



♦ 



Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 80 Teilen Was- 
ser und 1 Teil Aldehydgerbstoff G13 3 Minuten gewalkt. Nach Zugabe von 3 Teilen 
Polymergerbstoff G19 wurde weitere 30 Minuten gewalkt. Anschlieftend wurden 0,8 
Teile Natriumbicarbonat zugegeben. Nach einer Walkzeit von 30 Minuten wurden 3 
Teile Hydrophobiermittel H5 zugegeben, nach weiteren 30 Minuten Walkzeit wurde mit 
5 Teilen Polymergerbstoff G18 30 Minuten lang nachgegerbt. Zur Nachgerbflotte wur- 
den 5 Teile Hydrophobiermitte H1 und 0,5 Teile Hilfsmittel HM4 gegeben und 60 Minu- 
ten bei 45°C gefettet. Danach wurden 70 Teile Wasser zugegeben und 20 Minuten bei 
65°C gewalkt. Anschliefiend wurde durch portionsweise Zugabe von 4 Teilen Amei- 
20 sensaure innerhalb von 60 Minuten ein pH-Wert von 3,5 eingestellt. Danach wurde die 
Flotte abgelassen. Das Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 150 Teilen 
Wasser und 0,5 Teilen Ameisensaure 10 Minuten lange bei 30 "C gewalkt. Durch Zu- 
gabe von 5 Teilen Chromgerbstoff G24 wurde die Hydrophobierung 90 Minuten lang 
bei 30°C fixiert. Anschliefiend wurde einmal mit 300 Teilen Wasser 10 Minuten lang 
25 gewaschen und danach in einer Flotte aus 300 Teilen Wasser und 0,2 Teilen Amei- 
sensaure 10 Minuten lang gewalkt. Nach Ablassen der Flotte wurde kurz kalt gespOlt. 



m 



Das so gefarbte, nachgegerbte und hydrophobierte Leder wurde uber Nacht auf Bock 
gelagert, anschliefiend ausgereckt, bei 55°C 4 Minuten lang vakuumiert, bei Raum- 
!0 temperatur hangegetrocknet, konditioniert, gestollt und bei 55°C 3 Minuten vakuumge- 
trocknet, mit 220 er Schleif papier zu Nubuk geschliffen, entstaubt und Spannrahmen 
getrocknet. 

Es wurde ein hydrophobiertes Nubuk direkt Schuhoberleder mit ausgezeichneten 
35 Wasch-, Schweift-, Migrations- und Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann 
man ein mit einem der Farbstoffe der Beispiel 1 a bis 59k gefarbtes, hydrophobiertes 
Nubuk direkt Schuhoberleder herstellen. 

Schuhoberlederrezeptur 24: 
40 Ein Lederstuck von 100 Gewichtsteilen eines auf ubliche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1 ,8 mm wurde in einer Flotte aus 200 Teilen Wasser 10 
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Minuten bei 35°C gewaschen und anschlieliend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
1 ,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 40°C gewalkt, danach 
wurden innerhalb von 20 Minuten portionsweise insgesamt 3 Teile Natriumbicarbonat 
zugegeben und ein Neutralisations-pH-Wert von 7,5 eingestellt. Zur Entsauerungsflotte 

5 wurden 9,2 Teile Farbstoff 14 gegeben und 25 Minuten bei pH 7,5 und 40°C gefarbt. 
Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 9 Teilen Natriumcarbonat wurde zur Fixie- 
rung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,2 - 9,6 eingestellt und bei 40°C 50 Minuten 
lang gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde zweimal mit jeweils 300 Teilen Wasser ins- 
gesamt 60 Minuten lang gewaschen. In einer Flotte aus 200 Teilen Wasser wurde 

1 0 durch portionsweise Zugabe von insgesamt 2 Teilen Ameisensaure innerhalb von 60 
Minuten ein pH von 4,3 eingestellt. 

Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 80 Teilen Was- 
ser und 3 Teilen Polymergerbstoff G19 15 Minuten gewalkt. Danach wurden 2 Teile 
Hydrophobiermittel H1 zugegeben. Nach einer Walkzeit von 15 Minuten wurde nach 
Zugabe von 5 Teilen Polymergerbstoff G18, 3 Teilen Nachgerbstoff G1 und 1 Teil Po- 
lymergerbstoff G19 30 Minuten lang nachgegerbt. Zur Nachgerbflotte wurden 4 Teile 
Hydrophobiermitte H1 und 0,3 Teile Hilfsmittel HM4 gegeben und 60 Minuten bei 45°C 
gefettet. Danach wurden 70 Teile Wasser zugegeben und 20 Minuten bei 65°C ge- 
walkt. Anschlieliend wurde durch portionsweise Zugabe von 4 Teilen Ameisensaure 
wurde innerhalb von 60 Minuten ein pH-Wert von 3,5 eingestellt. Danach wurde die 
Flotte abgelassen. Das Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 150 Teilen 
Wasser und 0,5 Teilen Ameisensaure 10 Minuten lange bei 30 °C gewalkt. Durch Zu- 
gabe von 5 Teilen Chromgerbstoff G24 wurde die Hydrophobierung 90 Minuten lang 
bei 30°C fixiert. Anschlieliend wurde einmal mit 300 Teilen Wasser 10 Minuten lang 
gewaschen und danach in einer Flotte aus 300 Teilen Wasser und 0,2 Teilen Amei- 
sensaure 10 Minuten lang gewalkt. Nach Ablassen der Flotte wurde kurz kalt gespOlt. 

Das so gefarbte, nachgegerbte und hydrophobierte Leder wurde Qber Nacht auf Bock 
gelagert, anschlieliend ausgereckt, bei 55"C 4 Minuten lang vakuumiert, bei Raum- 
temperatur hangegetrocknet, konditioniert, gestollt und bei 55°C 3 Minuten vakuumge- 
trocknet, mit 220 er Schleifpapier zu Nubuk geschliffen, entstaubt und Spannrahmen 
getrocknet. 

Es wurde ein hydrophobiertes Nubuk direkt Schuhoberleder mit ausgezeichneten 
Wasch-, Schweili-, Migrations- und Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann 
man ein mit einem der Farbstoffe der Beispiel 1a bis 59k gefarbtes, hydrophobiertes 
Nubuk direkt Schuhoberleder hersteilen. 

40 Schuhoberlederrezeptur 25: 
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Ein LederstQck von 100 Gewichtsteilen eines auf ubliche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1,8 mm wurde in einer Flotte aus 200 Teilen Wasser 10 
Minuten bei 35°C gewaschen und anschlieliend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
1,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 40"C gewalkt, danach 
wurden inherhalb von 20 Minuten portionsweise insgesamt 3 Teile Natriumbicarbonat 
zugegeben und ein Neutralisations-pH-Wert von 7,5 eingesteltt. Zur Entsauerungsflotte 
wurden 6 8 Teile Farbstoff 15 gegeben und 30 Minuten bei pH 7,5 und 40°C gefarbt. 
Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 8 Teilen Natriumcarbonat wurde zur Fixie- 
rung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,2 - 9,6 eingestellt und bei 40°C 90 Minuten 
lang gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde dreimal mit jeweils 300 Teilen Wasser insge- 
samt 60 Minuten lang gewaschen. In einer Flotte aus 200 Teilen Wasser wurde durch 
portionsweise Zugabe von insgesamt 5 Teilen Ameisensaure innerhalb von 90 Minuten 
ein pH von 3,0 eingestellt. 

Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 80 Teilen Was- 
ser und 0,4 Teile Ameisensaure 10 min gewalkt. Danach wurden 1 Teil Nachgerbstoff 
G14 zugegeben und 30 Minuten gewalkt. Anschlieliend wurden 4 Teile Chromgerbstoff 
G24 und 2 Teile Nachgerbstoff G28 zugegeben. Nach einer Walkzeit von 30 Minuten 
wurde 0,5 Teile Natriumformiat zugegeben und 60 Minuten nachchromiert. Zur Flotte 
wurden 100 Teile Wasser gegeben und Qber Nacht gewalkt. Anschlieliend wurde die 
Flotte abgelassen. 

Das Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 80 Teilen Wasser, 1 ,5 Teilen 
Natriumformiat und 0,5 Teilen Natriumbicarbonat 30 Minuten lange bei 30 °C gewalkt. 
Anschlieliend wurden 2 Teile Polymergerbstoff G19 zugesetzt. Nach einer Walkzeit 
von 15 Minuten wurden 2 Teile Hydrophobiermittel H1 zugesetzt und 15 Minuten ge- 
walkt Nach Zugabe von 5 Teilen Polymergerbstoff G18 und einer Walkzeit von 30 Mi- 
nuten wurden zur Ausgerbung 4 Teile Nachgerbstoff G28 und 3 Teile Nachgerbstoff 
G11 zugesetzt und weitere 30 Minuten nachgegerbt. Zur Nachgerbflotte wurden 4 Tei- 
len Hydrophobiermittel H1 und 0,3 Teile Hilfsmittel HM4 zugesetzt und 60 Minuten lang 
gefettet Anschlieliend wurden zur Flotte 70 Teilen Wasser zugegeben und bei 65°C 
20 Minuten lang gewalkt. Innerhalb von 45 Minuten wurde durch portionsweise Zugabe 
von insgesamt 3,5 Teilen Ameisensaure ein Flotten-pH-Wert von 3,5 eingestellt. Das 
Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 150 Teilen Wasser und 0,5 Teilen 
Ameisensaure 10 Minuten lange bei 30 °C gewalkt. Durch Zugabe von 5 Teilen 
35 Chromgerbstoff G24 wurde die Hydrophobierung 90 Minuten lang bei 30°C fixiert. An- 
schlieliend wurde einmal mit 300 Teilen Wasser 1 0 Minuten lang gewaschen und da- 
nach in einer Flotte aus 300 Teilen Wasser und 0,2 Teilen Ameisensaure 10 Minuten 
lang gewalkt. Nach Ablassen der Flotte wurde kurz kalt gespOlt. 

40 Das so gefarbte, nachgegerbte und hydrophobierte Leder wurde uber Nacht auf Bock 
gelagert, anschlieliend ausgereckt, bei 55°C 4 Minuten lang vakuumiert, bei Raum- 
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temperatur hangegetrocknet, konditioniert, gestollt und bei 55°C 3 Minuten vakuumge- 
trocknet, mit 220 er Schleifpapier zu Nubuk geschliffen, entstaubt und Spannrahmen 
getrocknet. 

5 Es wurde ein hydrophobiertes Nubuk direkt Schuhoberleder mit ausgezeichneten 
Wasch-, Schweift-, Migrations- und Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann 
man ein mit einem der Farbstoffe der Beispiel 1a bis 59k gefarbtes, hydrophobiertes 
Nubuk direkt Schuhoberleder herstellen. 

10 Schuhoberlederrezeptur 26: 

Ein LederstOck von 100 Gewichtsteilen eines auf ubliche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1 ,9 mm wurde in einer Flotte aus 200 Teilen Wasser 10 
Minuten bei 35°C gewaschen und anschlieftend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
1,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 40°C gewalkt, danach 
wurden innerhalb von 20 Minuten portionsweise insgesamt 3 Teile Natriumbicarbonat 
zugegeben und ein Neutralisations-pH-Wert von 7,6 eingestellt. Zur Entsauerungflotte 
wurden 8,8 Teile Farbstoff 16i gegeben und 40 Minuten bei pH 7,5 und 40°C gefarbt. 
Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 8 Teilen Natriumcarbonat wurde zur Fixie- 
rung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,1 - 9.7 eingestellt und bei 40°C 60 Minuten 
20 lang gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde zweimal mit jeweils 300 Teilen Wasser ins- 
gesamt 60 Minuten lang gewaschen. In einer Flotte aus 200 Teilen Wasser wurde 
durch portionsweise Zugabe von insgesamt 2 Teilen Ameisensaure innerhalb von 60 
Minuten ein pH von 4,2 eingestellt. 

25 Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 80 Teilen Was- 
ser und 1 Teil Nachgerbstoff G14 5 Minuten lang gewalkt. Anschlieftend wurden 2 Tei- 
le Polymergerbstoff G19 zugegeben, nach einer Walkzeit von 15 Minute erfolgte die 
Zugabe von 5 Teilen Polymergerbstoff G18. Nach weiteren 40 Minuten Walkzeit bei 
45°C wurden 3 Teile Vegetabilgerbstoff G22 und 3 Teile Nachgerbstoff G28 zugege- 
ben und 60 Minuten bei 45°C nachgegerbt. Anschlieftend wurden 70 Teile Wasser 
zugegeben und 10 Minuten bei 60°C gewalkt. Zur Nachgerbflotte wurden 2,5 Teile Fet- 
tungsmittel F1 und 2,5 Teile Hydrophobiermittel H3 zugegeben und 60 Minuten bei 
50°C gefettet. Anschlieftend wurde durch portionsweise Zugabe von 4 Teilen Amei- 
sensaure innerhalb von 60 Minuten ein pH-Wert von 3,5 eingestellt. Danach wurde die 
35 Flotte abgelassen und das Leder kurz kalt gespult. 

Das so gefarbte, nachgegerbte und gefettete Leder wurde Ober Nacht auf Bock gela- 
gert anschlieftend ausgereckt, bei 55°C 4 Minuten lang vakuumiert, bei Raumtempera- 
tur hangegetrocknet, konditioniert, gestollt und bei 55°C 3 Minuten vakuumgetrocknet, 
40 mit 220 er Schleifpapier zu Nubuk geschliffen, entstaubt und Spannrahmen getrocknet. 



30 
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Es wurde.ein Nubuk direkt Schuhoberleder mit ausgezeichneten Wasch-, Schweift-, 
Migrations- und Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein mit einem 
der Farbstoffe der Beispiel 1a bis 59k gefarbtes Nubuk direkt Schuhoberleder herstel- 
len. 

Schuhoberlederrezeptur 27: 

Ein Lederstuck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1 ,9 mm wurde in einer Flotte aus 200 Teilen Wasser 10 
Minuten bei 35°C gewaschen und anschlieliend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
1,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 40°C gewalkt, danach 
wurden innerhalb von 20 Minuten portionsweise insgesamt 3 Teile Natriumbicarbonat 
zugegeben und ein Neutralisations-pH-Wert von 7,6 eingestellt. Zur Entsauerungflotte 
wurden 9 Teile Farbstoff 17b gegeben und 40 Minuten bei pH 7,5 und 40°C gefarbt. 
Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 9,5 Teilen Natriumcarbonat wurde zur 
Fixierung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,2 - 9,8 eingestellt und bei 40°C 60 Minu- 
ten lang gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde zweimal mit jeweils 300 Teilen Wasser 
insgesamt 60 Minuten lang gewaschen. In einer Flotte aus 200 Teilen Wasser und 2 
Teilen Ameisensaure wurde innerhalb von 60 Minuten ein pH von 4,3 eingestellt. 

Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 80 Teilen Was- 
ser und 1 Teil Nachgerbstoff G14 5 Minuten lang bei 45°C gewalkt. Anschlieliend wur- 
den 2 Teile Polymergerbstoff G19 zugegeben, nach einer Walkzeit von 15 Minute er- 
folgte die Zugabe von 5 Teilen Polymergerbstoff G18. Nach weiteren 40 Minuten Walk- 
zeit bei 45°C wurden 4 Teile Harzgerbstoff G28 und 4 Teile Harzgerbstoff G1 1 zuge- 
geben und 60 Minuten bei 45°C nachgegerbt. Anschlieliend wurden 70 Teile Wasser 
zugegeben und 10 Minuten bei 60°C gewalkt Zur Nachgerbflotte wurden 2,5 Teile Fet- 
tungsmittel F1 und 2,5 Teile Hydrophobiermittel H3 gegeben und 60 Minuten bei 55°C 
gefettet. Anschlieliend wurde durch portionsweise Zugabe von 4 Teilen Ameisensaure 
innerhalb von- 60 Minuten ein pH-Wert von 3,5 eingestellt. Danach wurde die Flotte 
abgelassen und das Leder kurz kalt gespult. 

Das so gefarbte, nachgegerbte und gefettete Leder wurde Qber Nacht auf Bock gela- 
gert, anschlieliend ausgereckt, bei 55°C 4 Minuten lang vakuumiert, bei Raumtempera- 
tur hangegetrocknet, konditioniert, gestollt und bei 55°C 3 Minuten vakuumgetrocknet, 
mit 220 er Schleifpapier zu Nubuk geschliffen, entstaubt und Spannrahmen getrocknet. 

Es wurde ein Nubuk direkt Schuhoberleder mit ausgezeichneten Wasch-. Schweift-, 
Migrations- und Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein mit einem 
der Farbstoffe der Beispiel 1a bis 59k gefarbtes Nubuk direkt Schuhoberleder herstel- 
len. 
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Schuhoberlederrezeptur 28: 

Ein LederstOck von 100 Gewichtsteilen eines auf ubliche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1,9 mm wurde in einer Flotte aus 200 Teilen Wasser 10 
Minuten bei 35°C gewaschen und anschliefiend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
1,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 40°C gewalkt, danach 
wurden innerhalb von 20 Minuten portionsweise insgesamt 3 Teile Natriumbicarbonat 
zugegeben und ein Neutralisations-pH-Wert von 7,6 eingestellt. Zur Entsauerungaflotte 
wurden 5 Teile Farbstoff 19 gegeben und 30 Minuten bei pH 7,5 und 40°C gefarbt. 
Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 6,5 Teilen Natriumcarbonat wurde zur 
Fixierung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,2 - 9,8 eingestellt und bei 40°C 65 Minu- 
ten lang gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde zweimal mit jeweils 300 Teilen Wasser 
insgesamt 60 Minuten lang gewaschen. In einer Flotte aus 200 Teilen Wasser wurde 
durch portionsweise Zugabe von insgesamt 2 Teilen Ameisensaure innerhalb von 60 
Minuten ein pH von 4,3 eingestellt. 

Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 80 Teilen Was- 
ser und 1 Tell Nachgerbstoff G14 5 Minuten lang bei 45°C gewalkt. Anschlieliend wur- 
den 2 Teile Polymergerbstoff G19 zugegeben, nach einer Walkzeit von 15 Minuten 
erfolgte die Zugabe von 5 Teilen Polymergerbstoff G18. Nach weiteren 40 Minuten 
Walkzeit bei 45°C wurden 2 Teile Vegetabilgerbstoff G22 und 4 Teile Harzgerbstoff 
G28 zugegeben und 60 Minuten bei 45°C nachgegerbt. Anschliefiend wurden 70 Teile 
Wasser zugegeben und 10 Minuten bei 60°C gewalkt. Zur Nachgerbflotte wurden 2,5 
Teile Fettungsmittel F1 und 2,5 Teile Hydrophobiermittel H3 zugegeben und 60 Minu- 
ten bei 60°C gefettet. Anschlieliend wurde durch portionsweise Zugabe von 4 Teilen 
Ameisensaure wurde innerhalb von 50 Minuten ein pH-Wert von 3,5 eingestellt. Da- 
nach wurde die Flotte abgelassen und kurz kalt gespult. 

Das so gefarbte, nachgegerbte und gefettete Leder wurde Ober Nacht auf Bock gela- 
gert anschlieliend ausgereckt, bei 55°C 4 Minuten lang vakuumiert, bei Raumtempera- 
tur hangegetrocknet, konditioniert, gestollt und bei 55°C 3 Minuten vakuumgetrocknet, 
mit 220 er Schleifpapier zu Nubuk geschliffen, entstaubt und Spannrahmen getrocknet. 

Es wurde ein Nubuk direkt Schuhoberleder mit ausgezeichneten Wasch-, Schweili-, 
Migrations- und Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein mit einem 
der Farbstoffe der Beispiel 1a bis 59k gefarbtes Nubuk direkt Schuhoberleder herstel- 
len. 

Schuhoberlederrezeptur 29: 

Ein Lederstuck von 100 Gewichtsteilen eines auf Obliche Weise chromgegerbten 
) Rindsleders der Falzstarke 1 ,9 mm wurde in einer Flotte aus 200 Teilen Wasser 1 0 
Minuten bei 35°C gewaschen und anschlieliend in einer aus 1 00 Teilen Wasser und 
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1,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 40°C gewalkt, danach 
wurden innerhalb von 20 Minuten portionsweise insgesamt 3 Teile Natriumbicarbonat 
zugegeben und ein Neutralisations-pH-Wert von 7,6 eingestellt. Zur Entsauerungsflotte 
wurden 7,1 Teile Farbstoff 22 gegeben und 40 Minuten bei pH 7,5 und 40°C gefarbt. 
Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 8 Teilen Natriumcarbonat wurde zur Fixie- 
rung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,2 - 9,8 eingestellt und bei 40°C 60 Minuten 
lang gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde zweimal mit jeweils 300 Teilen Wasser ins- 
gesamt 60 Minuten lang gewaschen. In einer Flotte aus 200 Teilen Wasser wurde 
durch portionsweise Zugabe von insgesamt 3 Teilen Ameisensaure innerhalb von 60 
Minuten ein pH von 3,9 eingestellt. 

Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 80 Teilen Was- 
ser und 2 Teilen Nachgerbstoff G29 20 Minuten lang bei 45°C gewalkt. Anschlieliend 
wurden 2 Teile Polymergerbstoff G19 zugegeben, nach einer Walkzeit von 1 5 Minute 
erfolgte die Zugabe von 5 Teilen Polymergerbstoff G18. Nach weiteren 40 Minuten 
Walkzeit bei 45°C wurden 4 Teile Harzgerbstoff G28 und 4 Teile Harzgerbstoff G1 1 
zugegeben und 60 Minuten bei 45°C nachgegerbt. Anschlieliend wurden 70 Teile 
Wasser zugegeben und 10 Minuten bei 60°C gewalkt. Zur Nachgerbflotte wurden 2,5 
Teile Fettungsmittel F1 und 2,5 Teile Hydrophobiermittel H3 zugegeben und 60 Minu- 
ten bei 55°C gefettet. Anschlieliend wurde durch portionsweise Zugabe von 4 Teilen 
Ameisensaure wurde innerhalb von 60 Minuten ein pH-Wert von 3,5 eingestellt Da- 
nach wurde die Flotte abgelassen und das Leder kurz kalt gespult. 

Das so gefarbte, nachgegerbte und gefettete Leder wurde Qber Nacht auf Bock gela- 
gert, anschlieliend ausgereckt, bei 55°C 4 Minuten lang vakuumiert, bei Raumtempera- 
tur hangegetrocknet, konditioniert, gestollt und bei 55°C 3 Minuten vakuumgetrocknet, 
mit 220 er Schleifpapier zu Nubuk geschliffen, entstaubt und Spannrahmen getrocknet. 

Es wurde ein Nubuk direkt Schuhoberleder mit ausgezeichneten Wasch-, SchweiB-, 
0 Migrations- und Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein mit einem 
der Farbstoffe der Beispiel 1a bis 59k gefarbtes Nubuk direkt Schuhoberleder herstel- 
len. 

Schuhoberlederrezeptur 30: 

35 Ein Lederstuck von 1 00 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 2,0 mm wurde in einer Flotte aus 200 Teilen Wasser 10 
Minuten bei 35°C gewaschen und anschlieliend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
1,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 40°C gewalkt, danach 
wurden innerhalb von 20 Minuten portionsweise insgesamt 3 Teile Natriumbicarbonat 

40 zugegeben und ein Neutralisations-pH-Wert von 7,6 eingestellt. Zur Entsauerungflotte 
wurden 7,2 Teile Farbstoff 24 gegeben und 40 Minuten bei pH 7,5 und 40°C gefarbt. 
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Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 8 Teilen Natriumcarbonat wurde zur Fixie- 
rung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,2 - 9,8 eingestellt und bei 40°C 60 Minuten 
lang gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde zweimal mit jeweils 300 Teilen Wasser ins- 
gesamt 60 Minuten lang gewaschen. In einer Flotte aus 200 Teilen Wasser wurde 
durch portionsweise Zugabe von insgesamt 4 Teilen Ameisensaure innerhalb von 60 
Minuten ein pH von 4,0 eingestellt. 

Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 80 Teilen Was- 
ser und 3 Teilen Nachgerbstoff G25 35 Minuten lang bei 45°C gewalkt. Anschlieliend 
wurden 2 Teile Polymergerbstoff G19 zugegeben, nach einer Walkzeit von 15 Minute 
erfolgte die Zugabe von 5 Teilen Polymergerbstoff G18. Nach weiteren 40 Minuten 
Walkzeit bei 45°C wurden 4 Teile Harzgerbstoff G28 und 4 Teile Harzgerbstoff G1 1 
zugegeben und 60 Minuten bei 45°C nachgegerbt. Anschlieliend wurden 70 Teile 
Wasser zugegeben und 10 Minuten bei 60°C gewalkt. Zur Nachgerbflotte wurden 2,5 
Teile Fettungsmittel F1 und 2,5 Teile Hydrophobiermittel H3 zugegeben und 60 Minu- 
ten bei 55°C gefettet. Anschlieliend wurde durch portionsweise Zugabe von 4 Teilen 
Ameisensaure wurde innerhalb von 60 Minuten ein pH-Wert von 3,5 eingestellt. Da- 
nach wurde die Flotte abgelassen und kurz kalt gespult. 

Das so gefarbte, nachgegerbte und gefettete Leder wurde iiber Nacht auf Bock gela- 
gert anschlieliend ausgereckt, bei 55°C 4 Minuten lang vakuumiert, bei Raumtempera- 
tur hangegetrocknet, konditioniert, gestollt und bei 55°C 3 Minuten vakuumgetrocknet, 
mit 220 er Schleifpapier zu Nubuk geschliffen, entstaubt und Spannrahmen getrocknet. 

Es wurde ein Nubuk direkt Schuhoberleder mit ausgezeichneten Wasch-, Schweili-, 
Migrations- und Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein mit einem 
der Farbstoffe der Beispiel 1a bis 59k gefarbtes Nubuk direkt Schuhoberleder herstel- 
len. 

Schuhoberlederrezeptur 31 : 

Ein LederstOck von 100 Gewichtsteilen eines auf Obliche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 2,0 mm wurde in einer Flotte aus 200 Teilen Wasser 10 
Minuten bei 35°C gewaschen und anschlieliend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
1,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 40°C gewalkt, danach 
wurden innerhalb von 25 Minuten portionsweise insgesamt 3 Teile Natriumbicarbonat 
zugegeben und ein Neutralisations-pH-Wert von 7,7 eingestellt. Zur Entsauerungsflotte 
wurden 4 9 Teile Farbstoff 28a gegeben und 30 Minuten bei pH 7,5 und 40°C gefarbt. 
Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 6,8 Teilen Natriumcarbonat wurde zur 
Fixierung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,5 - 10,0 eingestellt und bei 40°C 60 Minu- 
) ten lang gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde zweimal mit jeweils 300 Teilen Wasser 
insgesamt 60 Minuten lang gewaschen. In einer Flotte aus 200 Teilen Wasser wurde 
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durch portionsweise Zugabe von insgesamt 1,5 Teilen Ameisensaure innerhalb von 50 
Minuten ein pH von 5,5 eingestellt. 

Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 80 Teilen Was- 
ser und 5 Teilen Hydrophobiermittel H5 20 Minuten lang bei 45°C gewalkt. Anschlie- 
liend wurden 5 Teile Polymergerbstoff G18 zugegeben, nach einer Walkzeit von 40 
Minuten erfolgte die Zugabe von 5 Teilen Hydrophobiermittel H1 und 0.3 Teile Hilfsmit- 
tel HM4. Nach einer 60 minutigen Fettung bei 45°C wurden 70 Teile Wasser zugege- 
ben und 10 Minuten bei 60°C gewalkt. Dann wurde durch portionsweise Zugabe von 4 
Teilen Ameisensaure innerhalb von 60 Minuten ein pH-Wert von 3,5 eingestellt. Da- 
nach wurde die Flotte abgelassen und in neu angesetzter Flotte aus 150 Teilen Was- 
ser und 0,5 Teilen Ameisensaure 5 Minuten lang gewalkt. Nach Zugabe von 5 Teilen 
Chromgerbstoff G24 wurde 90 Minuten lang fixiert. Zum Schluli wurde zweimal mit 300 
Teilen Wasser jeweils 1 0 Minuten bei 30°C gespOlt. 

Das so gefarbte, nachgegerbte und hydrophobierte Leder wurde Qber Nacht auf Bock 
gelagert anschlieftend ausgereckt, bei 55°C 4 Minuten lang vakuumiert, bei Raum- 
temperatur hangegetrocknet, konditioniert, gestollt und bei 55°C 2 Minuten vakuumge- 
trocknet. 

Es wurde ein hydrophobiertes Schuhoberleder mit ausgezeichneten Wasch-, Schweift- 

Migrations- und Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein mit einem 
der Farbstoffe der Beispiel 1a bis 59k gefarbtes, hydrophobiertes Schuhoberleder her- 
stellen. 



25 



( 



Schuhoberlederrezeptur 32: 

Ein LederstQck von 100 Gewichtsteilen eines auf Dbliche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1 .9 mm wurde in einer Flotte aus 200 Teilen Wasser 1 0 
Minuten bei 35°C gewaschen und anschlieliend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
1,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 40°C gewalkt, danach 
wurden innerhalb von 25 Minuten portionsweise insgesamt 3 Teile Natriumbicarbonat 
zugegeben und ein Neutralisations-pH-Wert von 7,7 eingestellt. Zur Entsauerungsflotte 
wurden 9 1 Teile Farbstoff 30 gegeben und 40 Minuten bei pH 7,6 und 40°C gefarbt. 
Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 9,2 Teilen testes Natriumcarbonat wurde 
35 zur Fixierung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,3 - 9,8 eingestellt und bei 40°C 60 
Minuten lang gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde dreimal mit jeweils 300 Teilen Was- 
ser insgesamt 60 Minuten lang gewaschen. In einer Flotte aus 150 Teilen Wasser wur- 
de durch portionsweise Zugabe von insgesamt 2 Teilen Ameisensaure innerhalb von 
50 Minuten ein pH von 4,3 eingestellt. 



40 
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Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 80 Teilen Was- 
ser, 1,5 Teilen Nachgerbstoff G13 und 2 Teilen Polymergerbstoff G19 40 Minuten lang 
bei 45°C gewalkt. Anschlieliend wurden 0,7 Teile Natriumbicarbonat zugegeben und 
nach 20 minOtiger Walkzeit ein pH-Wert von 5,5 erhalten. Danach wurden 3 Teile Hyd- 
5 robiermittel H1 und 0,2 Teile Hilfsmittel HM4 zugeben und 20 Minuten gewalkt. Nach 
Zugabe von 6 Teilen Polymergerbstoff G1 8 wurde noch weitere 30 Minuten nachge- 
gerbt. Zur Fettung wurden 5 Teile Hydrophobiermittel H1 und 0,3 Teile Hilfsmittel HM4 
zugegeben und 60 Minuten gewalkt. Anschlieliend erfolgt die Zugabe von 70 Teilen 
Wasser. Nach einer Walkzeit von 10 Minuten bei 60°C wurde durch portionsweise Zu- 
1 0 gabe von 4 Teilen Ameisensaure innerhalb von 60 Minuten ein pH-Wert von 3,5 einge- 
stellt. Danach wurde die Flotte abgelassen und in neu angesetzter Flotte aus 150 Tei- 
len Wasser und 0,5 Teilen Ameisensaure 5 Minuten lang gewalkt. Nach Zugabe von 5 
Teilen Chromgerbstoff G24 wurde 90 Minuten lang fixiert. Zum Schluft wurde zweimal 
mit 300 Teilen Wasser jeweils 10 Minuten bei 30°C gewaschen. 



20 



25 



m 



Das so gefarbte, nachgegerbte und hydrophobierte Leder wurde uber Nacht auf Bock 
gelagert, anschlieliend ausgereckt, bei 55°C 4 Minuten lang vakuumiert, bei Raum- 
temperatur hangegetrocknet, konditioniert, gestollt und bei 55°C 2 Minuten vakuumge- 
trocknet. 

Es wurde ein hydrophobiertes Softy Schuhoberleder mit ausgezeichneten Wasch-, 
Schweili-, Migrations- und Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein 
mit einem der Farbstoffe der Beispiel 1a bis 59k gefarbtes, hydrophobiertes Softy 
Schuhoberleder herstellen. 



Schuhoberlederrezeptur 33: 

Ein Lederstuck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 2,0 mm wurde in einer Flotte aus 200 Teilen Wasser 10 
Minuten bei 35°C gewaschen und anschlieliend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
1,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 40°C gewalkt, danach 
wurden innerhalb von 25 Minuten portionsweise insgesamt 3 Teile Natriumbicarbonat 
zugegeben und ein Neutralisations-pH-Wert von 7,7 eingestellt. Zur Entsauerungfiotte 
wurden 9,9 Teile Farbstoff 32 gegeben und 40 Minuten bei pH 7,6 und 40°C gefarbt. 
Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 10,0 Teilen Natriumcarbonat wurde zur 
35 Fixierung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,2 - 9,7 eingestellt und bei 40°C 60 Minu- 
ten lang gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde zweimal mit jeweils 300 Teilen Wasser 
insgesamt 60 Minuten lang gewaschen. In einer Flotte aus 200 Teilen Wasser wurde 
durch portionsweise Zugabe von insgesamt 1,5 Teilen Ameisensaure innerhalb von 50 
Minuten ein pH von 5,4 eingestellt. 

40 
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Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 80 Teilen Was- 
ser und 3 Teilen Polymergerbstoff G19 15 Minuten lang bei 45°C gewalkt. Anschlie- 
fiend wurden 1,5 Teile Hydrobiermittel H1 zugeben und 15 Minuten lang gewalkt. Nach 
Zugabe von 5 Teilen Polymergerbstoff G1 8 wurde noch weitere 30 Minuten nachge- 
gerbt. Anschliefiend wurden 2 Teile Vegetabilgerbstoff G22, 2 Teile Nachgerbstoff G1 , 
2 Teile Harzgerbstoff G28 und 3 Teile Nachgerbstoff G1 1 zugegeben und 30 Minuten 
gewalkt. Zur Fettung wurden 4,5 Teile Hydrophobiermittel H1 und 0,3 Teile Hilfsmittel 
HM4 zugegeben und 60 Minuten gewalkt. Anschlieliend erfolgt die Zugabe von 70 Tei- 
len Wasser. Nach einer Walkzeit von 10 Minuten bei 60°C wurde durch portionsweise 
Zugabe von 4 Teilen Ameisensaure innerhalb von 50 Minuten ein pH-Wert von 3,5 
eingestellt. Danach wurde die Flotte abgelassen und und in neu angesetzter Flotte aus 
150 Teilen Wasser und 0,5 Teilen Ameisensaure 10 Minuten lang gewalkt. Nach Zu- 
gabe von 5 Teilen Chromgerbstoff G24 wurde 90 Minuten lang fixiert. Anschliefiend 
wurde einmal mit 300 Teilen Wasser 10 Minuten bei 30°C und einmal mit einer Flotte 
aus 300 Teilen Wasser und 0,2 Teilen Ameisensaure gewaschen. Zum Schlufi wurde 
das Leder kurz gespult. 

Das so gefarbte, nachgegerbte und hydrophobierte Leder wurde uber Nacht auf Bock 
gelagert, anschliefiend ausgereckt, bei 55°C 4 Minuten lang vakuumiert, bei Raum- 
temperatur hangegetrocknet, konditioniert, gestollt und bei 55°C 2 Minuten vakuumge- 
trocknet. 

Es wurde ein hydrophobiertes Schuhoberleder mit ausgezeichneten Wasch-, Schweifi- 
, Migrations- und Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein mit einem 
der Farbstoffe der Beispiel 1a bis 59k gefarbtes, hydrophobiertes Schuhoberleder her- 
stellen. 

Schuhoberlederrezeptur 34: 

Ein Lederstuck von 100 Gewichtsteilen eines auf Obliche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1.8-2,0 mm wurde in einer Flotte aus 200 Teilen Wasser 10 
Minuten bei 35°C gewaschen und anschliefiend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
1,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 40°C gewalkt, danach 
wurden innerhalb von 25 Minuten portionsweise insgesamt 3 Teile Natriumbicarbonat 
zugegeben und ein Neutralisations-pH-Wert von 7,7 eingestellt. Zur Entsauerungsflotte 
wurden 6,8 Teile Farbstoff 34p gegeben und 40 Minuten bei pH 7,6 und 40°C gefarbt. 
Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 7,5 Teilen Natriumcarbonat wurde zur 
Fixierung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,2 - 9,6 eingestellt und bei 40°C 90 Minu- 
ten lang gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde dreimal mit jeweils 300 Teilen Wasser 
insgesamt 60 Minuten lang gewaschen. In einer Flotte aus 200 Teilen Wasser wurde 
durch portionsweise Zugabe von insgesamt 2 Teilen Ameisensaure innerhalb von 60 
Minuten ein pH von 4,3 eingestellt. 
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Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 80 Teilen Was- 
ser 1 Teil Nachgerbstoff G14 und 2 Teilen Poiymergerbstoff G19 40 Minuten lang bei 
45°C gewalkt. Danach wurden 0,8 Teile Natriumbicarbonat zugegeben und ein pH von 
5 5,6 erreicht. Anschlieftend wurden 3 Teile Hydrobiermittel H5 und 0,15 Teile HM4 zu- 
gegeben und 20 Minuten lang gewalkt. Nach Zugabe von 5 Teilen Poiymergerbstoff 
G18 wurde noch weitere 30 Minuten nachgegerbt. Anschlieftend wurden 2 Teile Nach- 
gerbstoff G1, 2 Teile Vegetabilgerbstoff G22 und 2 Teile Harzgerbstoff G28 zugegeben 
und 30 Minuten gewalkt. Zur Fettung wurden 5 Teile Hydrophobiermittel H1 und 0,15 

10 Teile Hilfsmittel HM4 zugegeben und 60 Minuten gewalkt. Anschlieftend erfolgt die 
Zugabe von 70 Teilen Wasser. Nach einer Walkzeit von10 Minuten bei 60°C wurde 
durch portionsweise Zugabe von 4 Teilen Ameisensaure innerhalb von 40 Minuten ein 
pH-Wert von 3,5 eingestellt. Danach wurde die Flotte abgelassen und in neu angesetz- 
ter Flotte aus 150 Teilen Wasser und 0,5 Teilen Ameisensaure 10 Minuten lang ge- 

■5 walkt. Nach Zugabe von 5 Teilen Chromgerbstoff G24 wurde 90 Minuten lang fixiert. 
Anschlieftend wurde einmal mit 300 Teilen Wasser 10 Minuten bei 30°C und einmal mit 
einer Flotte aus 300 Teilen Wasser und 0,2 Teilen Ameisensaure 10 Minuten bei 30°C 
gewaschen. Zum Schluft wurde das Leder kurz gespult. 

20 Das so gefarbte, nachgegerbte und hydrophobierte Leder wurde uber Nacht auf Bock 
gelagert, anschlieftend ausgereckt, bei 55°C 4 Minuten lang vakuumiert, bei Raum- 
temperatur hSngegetrocknet, konditioniert, gestollt und bei 55°C 2 Minuten vakuumge- 
trocknet. 

25 Es wurde ein hydrophobiertes Schuhoberleder mit ausgezeichneten Wasch-, Schweift- 
, Migrations- und Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein mit einem 
der Farbstoffe der Beispiel 1a bis 59k gef&rbtes, hydrophobiertes Schuhoberleder her- 

^ stellen. 

30 Schuhoberlederrezeptur 35: 

Ein LederstOck von 100 Gewichtsteilen eines auf Obliche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1.8 mm wurde in einer Flotte aus 300 Teilen Wasser 10 
Minuten bei 30°C gewaschen und anschlieftend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
1 ,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 40°C gewalkt, danach 

35 wurden innerhalb von 25 Minuten portionsweise insgesamt 3 Teile Natriumbicarbonat 
zugegeben und ein Neutralisations-pH-Wert von 7,7 eingestellt. Zur Entsauerungsflotte 
wurden 8,1 Teile Farbstoff 36 gegeben und 50 Minuten bei pH 7,6 und 40°C gefarbt. 
Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 8,7 Teilen Natriumcarbonat wurde zur 
Fixierung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,2 - 9,6 eingestellt und bei 40°C 60 Minu- 

40 ten lang gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde dreimal mit jeweils 300 Teilen Wasser 
insgesamt 60 Minuten lang gewaschen. In einer Flotte aus 150 Teilen Wasser wurde 
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durch portionsweise Zugabe von insgesamt 1,5 Teilen Ameisensaure innerhalb von 60 
Minuten ein pH von 5,3 eingestellt. 

Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 100 Teilen Was- 
5 ser und 3 Teilen Hydrophobiermittel H5 20 Minuten vorgefettet. Anschliefiend wurden 5 
Teil Polymergerbstoff G18 zugegeben und 40 Minuten lang gewalkt. Nach Zugabe von 
3 Teilen Polymergerbstoff G16 wurden weitere 30 Minuten nachgegerbt. Danach 
wurden 2 Teile Polymergerbstoff G1 9 zugegeben und 30 Minuten lang ausgegerbt. Zur 
Nachgerbflotte wurden 5 Teile Hydrophobiermittel H1 und 0,5 Teile Hilfsmittel HM4 
10 gegeben und 60 Minuten lange gefettet. Anschliefiend erfolgt die Zugabe von 100 
Teilen Wasser. Nach einer Walkzeit von 10 Minuten bet 60°C wurde durch porti- 
onsweise Zugabe von 4 Teilen Ameisensaure innerhalb von 55 Minuten ein pH-Wert 
von 3,5 eingestellt. Danach wurde die Flotte abgelassen und in neu angesetzter Flotte 
aus 120 Teilen Wasser und 0,5 Teilen Ameisensaure 10 Minuten lang gewalkt. Nach 
5 Zugabe von 5 Teilen Chromgerbstoff G24 wurde 90 Minuten lang fixiert Anschliefiend 
wurde zweimal mit jeweils 300 Teilen Wasser 10 Minuten bei 30°C gewaschen. 

Das so gefarbte, nachgegerbte und hydrophobierte Leder wurde Ober Nacht auf Bock 
gelagert, anschliefiend ausgereckt, bei 55°C 4 Minuten lang vakuumiert, bei Raum- 
20 temperatur hangegetrocknet, konditioniert, gestollt und bei 55°C 3 Minuten vakuumge- 
trocknet. 

Es wurde ein rein Polymer basiertes hydrophobiertes Schuhoberleder mit ausgezeich- 
neten Wasch-, Schweifi-, Migrations- und Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise 
25 kann man ein mit einem der Farbstoffe der Beispiel 1a bis 59k gefarbtes, rein poiymer- 
basiertes, hydrophobiertes Schuhoberleder herstellen. 

• Schuhoberlederrezeptur 36: 
| Ein LederstQck von 100 Gewichtsteilen eines auf ubliche Weise chromgegerbten 
0 Rindsleders der Falzstarke 1 ,8 mm wurde in einer Flotte. aus 300 Teilen Wasser 10 
Minuten bei 30°C gewaschen und anschliefiend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
1 ,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 40°C gewalkt, danach 
wurden innerhalb von 25 Minuten portionsweise insgesamt 3 Teile Natriumbicarbonat 
zugegeben und ein Neutralisations-pH-Wert von 7,7 eingestellt. Zur Entsauerungsflotte 
35 wurden 5,7 Teile Farbstoff 35v gegeben und 50 Minuten bei pH 7,6 und 40°C gefarbt. 
Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 6,5 Teilen Natriumcarbonat wurde zur 
Fixierung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,2 - 9,6 eingestellt und bei 40°C 60 Minu- 
ten lang gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde dreimal mit jeweils 300 Teilen Wasser 
insgesamt 60 Minuten lang gewaschen. In einer Flotte aus 150 Teilen Wasser wurde 
40 durch portionsweise Zugabe von insgesamt 1,5 Teilen Ameisensaure innerhalb von 60 
Minuten ein pH von 5,3 eingestellt. 
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Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 1 00 Teilen Was- 
ser und 2 Teilen Hydrophobiermittel H5 20 Minuten vorgefettet. Anschlieliend wurden 5 
Teil Polymergerbstoff G18 zu gegeben und 40 Minuten lang gewalkt. Nach Zugabe von 
3 Teilen Nachgerbstoff G1 wurden weitere 30 Minuten nachgegerbt. Danach wurden 2 
Teile Vegetabilgerbstoff G22 zugegeben und 30 Minuten lang ausgegerbt. Zur 
Nachgerbflotte wurden 5 Teile Hydrophobiermittel H1 und 0,5 Teile Hilfsmittel HM4 
qegeben und 60 Minuten lange gefettet. Anschlieliend erfolgt die Zugabe von 100 
Teilen Wasser. Nach einer Walkzeit von 10 Minuten bei 60°C wurde durch porti- 
onsweise Zugabe von 4 Teilen Ameisensaure innerhalb von 55 Minuten ein pH-Wert 
von 3 5 eingestellt. Danach wurde die Flotte abgelassen und in neu angesetzter Flotte 
aus 120 Teilen Wasser und 0,5 Teilen Ameisensaure 10 Minuten lang gewalkt. Nach 
Zuqabe von 5 Teilen Chromgerbstoff G24 wurde 90 Minuten lang fixiert. Anschlieliend 
wurde zweimal mit jeweils 300 Teilen Wasser 10 Minuten bei SOX gewaschen. 

Das so gefarbte, nachgegerbte und hydrophobierte Leder wurde Ober Nacht auf Bock 
aelaaert anschlieliend ausgereckt, bei 55"C 4 Minuten lang vakuumiert, bei Raum- 
temperatur hangegetrocknet, konditioniert, gestollt und bei 55°C 3 Minuten vakuumge- 
trocknet. 

Es wurde ein hydrophobiertes Schuhoberleder mit ausgezeichneten Wasch-, Schweili- 
Miarations- und Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein m.t e.nem 
der Farbstoffe der Beispiel 1a bis 59k gefarbtes, hydrophobiertes Schuhoberleder her- 
stellen. 

Schuhoberlederrezeptur 37: 

Ein Lederstuck von 100 Gewichtsteilen eines auf ubliche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1.8 mm wurde in einer Flotte aus 300 Teilen Wasser 10 
Minuten bei 30"C gewaschen und anschlieliend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
1 5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 40°C gewalkt, danach 
wurden innerhalb von 25 Minuten portionsweise insgesamt 3 Teile Natriumbicarbonat 
zuqeqeben und ein Neutralisations-pH-Wert von 7,7 eingestellt. Zur Entsauerungsflotte 
wurden 7 8 Teile Farbstoff 38o gegeben und 50 Minuten bei pH 7,6 und 40°C gefarbt. 
n,, rc b portionsweise Zugabe von insgesamt 8,1 Teilen Natriumcarbonat wurde zur 
Fix e'rung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,2 - 9,6 eingestellt und bei 40»C 60 Minu- 
ten lang gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde dreimal mit jeweils 300 Teilen Wasser 
insgesamt 60 Minuten lang gewaschen. In einer Flotte aus 150 Teilen Wasser wurde 
durch portionsweise Zugabe von insgesamt 2 Teilen Ameisensaure innerhalb von 60 
Minuten ein pH von 4,5 eingestellt. 
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Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 1 00 Teilen Was- 
ser 1 5 Teilen Nachgerbstoff G14, 1 ,5 Teile Polymergerbstoff G1 6 undd 1 ,5 Telle 
Nachgerbstoff G19 40 Minuten lang gewalkt. Nach Zugabe von 2 Teilen Vegetabil- 
qerbstoff G22 und 3 Teilen Nachgerbstoff G28 wurde 60 Minuten lang ausgegerbt. Zur 
Nachgerbflotte wurden 6 Teile Hydrophobiermittel H1 und 0,5 Teile Hilfsmittel HM4 
qegeben und 90 Minuten lange gefettet. Anschliefiend erfolgt die Zugabe von 100 Tei- 
len Wasser Nach einer Walkzeit von 1 0 Minuten bei 60°C wurde durch portionsweise 
Zugabe von 4 Teilen Ameisensaure innerhalb von 50 Minuten ein pH-Wert von 3,5 
eingestellt Danach wurde die Flotte abgelassen und in neu angesetzter Flotte aus 120 
Teilen Wasser und 0,5 Teilen Ameisensaure 5 Minuten lang gewalkt. Nach Zugabe von 
5 Teilen Chromgerbstoff G24 wurde 90 Minuten lang fixiert. Anschliefiend wurde 
zweimal mit jeweils 300 Teilen Wasser 10 Minuten bei 30°C gewaschen. 

Das so gefarbte, nachgegerbte und hydrophobierte Leder wurde Ober Nacht auf Bock 
oelaqert anschliefiend ausgereckt, bei 55°C 4 Minuten lang vakuumiert, bei Raum- 
temperatur hangegetrocknet, konditioniert, gestollt und bei 55°C 3 Minuten vakuumge- 
trocknet. 

Es wurde ein hydrophobiertes Schuhoberleder mit ausgezeichneten Wasch-, Schweifi- 
Migrations- und Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein m.t e.nem 
der Farbstoffe der Beispiel 1a bis 59k gefarbtes, hydrophobiertes Schuhoberleder her- 
stellen. 
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Schuhoberlederrezeptur 38: 

Ein LederstOck von 100 Gewichtsteilen eines auf ubliche Weise chromgegerbten 
R.ndsleders der Falzstarke 2,0 mm wurde in einer Flotte aus 200 Teilen Wasser 10 
Minuten bei 35°C gewaschen und anschliefiend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
1 5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 40»C gewalkt, danach 
wurden innerhalb von 20 Minuten portionsweise insgesamt 3 Teile Natriumb.carbonat 
zuqegeben und ein Neutralisations-pH-Wert von 7,6 eingestellt. Zur Entsauerungsflotte 
wurden 9 2 Teile Farbstoff 40d gegeben und 40 Minuten bei pH 7,5 und 40«C gefarbt. 
Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 9.3 Teilen Natriumcarbonat wurde zur 
Fixierung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,2 - 9,8 eingestellt und bei 40'C 60 Minu- 
ten lang gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde zweimal mit jeweils 300 Teilen Wasser 
insgesamt 60 Minuten lang gewaschen. In einer Flotte aus 200 Teilen Wasser wurde 
durch portionsweise Zugabe von insgesamt 3,5 Teilen Ameisensaure innerhalb von 60 
Minuten ein pH von 3,8 eingestellt. 

Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 80 Teilen Was- 
ser und 3 Teilen Nachgerbstoff G26 60 Minuten lang bei 45°C gewalkt. Anschliefiend 
wurden 2 Teile Polymergerbstoff G19 zugegeben, nach einer Walkzeit von 15 Minuten 
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erfolgte die Zugabe von 5 Teilen Polymergerbstoff G18. Nach weiteren 40 Minuten 
Walkzeit bei 45°C wurden 4 Teile Harzgerbstoff G28 und 4 Teile Harzgerbstoff G1 1 
zugegeben und 60 Minuten bei 45°C nachgegerbt Anschliefiend wurden 70 Teile 
Wasser zugegeben und 10 Minuten bei 60°C gewalkt. Zur Nachgerbflotte wurden 2,5 
5 Teile Fettungsmittel F1 und 2,5 Teile Hydrophobiermittel H3 zugegeben und 60 Minu- 
ten bei 55°C gefettet. Anschliefiend wurde durch portionsweise Zugabe von 4 Teilen 
Ameisensaure wurde innerhalb von 60 Minuten ein pH-Wert von 3,5 eingesteilt. Da- 
nach wurde die Flotte abgelassen und das Leder kurz kalt gespdlt 

10 Das so gefarbte, nachgegerbte und gefettete Leder wurde uber Nacht auf Bock gela- 
gert, anschliefiend ausgereckt, bei 55°C 4 Minuten lang vakuumiert, bei Raumtempera- 
tur hangegetrocknet, konditioniert, gestollt und bei 55°C 3 Minuten vakuumgetrocknet, 
mit 220 er Schleifpapier zu Nubuk geschliffen, entstaubt und Spannrahmen getrocknet. 

5 Es wurde ein Nubuk direkt Schuhoberleder mit ausgezeichneten Wasch-, Schweifi-, 
Migrations- und Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein mit einem 
der Farbstoffe der Beispiel 1a bis 59k gefarbtes Nubuk direkt Schuhoberleder herstet- 
len. 

20 Schuhoberledenrezeptur 39: 

Ein Lederstuck von 100 Gewichtsteilen eines auf Obliche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 2,1 mm wurde in einer Flotte aus 200 Teilen Wasser 10 
Minuten bei 35°C gewaschen und anschliefiend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
1 ,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 40°C gewalkt, danach 

25 wurden innerhalb von 20 Minuten portionsweise insgesamt 3 Teile Natriumbicarbonat 
zugegeben und ein Neutralisations-pH-Wert von 7,6 eingesteilt. Zur Entsauerungsflotte 
wurden 8 Teile Farbstoff 39I gegeben und 40 Minuten bei pH 7,5 und 40°C gefarbt. 

I Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 8,6 Teilen Natriumcarbonat wurde zur 
I Fixierung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,2 - 9,8 eingesteilt und bei 40°C 60 Minu- 
30 ten lang gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde zweimal mit jeweils 300 Teilen Wasser 
insgesamt 60 Minuten lang gewaschen. In einer Flotte aus 200 Teilen Wasser wurde 
durch portionsweise Zugabe von insgesamt 3,5 Teilen Ameisensaure innerhalb von 60 
Minuten ein pH von 3,8 eingesteilt. 

35 Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 80 Teilen Was- 
ser und 3,5 Teilen Nachgerbstoff G27 50 Minuten lang bei 45°C gewalkt. Anschliefiend 
wurden 2 Teile Polymergerbstoff G19 zugegeben, nach einer Walkzeit von 15 Minuten 
erfolgte die Zugabe von 5 Teilen Polymergerbstoff G18. Nach weiteren 40 Minuten 
Walkzeit bei 45°C wurden 4 Teile Harzgerbstoff G28 und 4 Teile Harzgerbstoff G1 1 

40 zugegeben und 60 Minuten bei 45°C nachgegerbt. Anschliefiend wurden 70 Teile 
Wasser zugegeben und 10 Minuten bei 60°C gewalkt. Zur Nachgerbflotte wurden 2,5 
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Teile Fettungsmittel F1 und 2,5 Teile Hydrophobiermittel H3 zugegeben und 60 Minu- 
ten bei 55°C gefettet. AnschliefJend wurde durch portionsweise Zugabe von 4 Teilen 
Ameisensaure wurde innerhalb von 60 Minuten ein pH-Wert von 3,5 eingestellt. Da- 
nach wurde die Flotte abgelassen und das Leder kurz kalt gespuit. 

Das so gefarbte, nachgegerbte und gefettete Leder wurde uber Nacht auf Bock gela- 
gert, anschlielJend ausgereckt, bei 55°C 4 Minuten lang vakuumiert, bei Raumtempera- 
tur hangegetrocknet, konditioniert, gestollt und bei 55°C 3 Minuten vakuumgetrocknet, 
mit 220 er Schleifpapier zu Nubuk geschliffen, entstaubt und Spannrahmen getrocknet 

Es wurde ein Nubuk direkt Schuhoberleder mit ausgezeichneten Wasch-, SchweifJ-, 
Migrations- und Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein mit einem 
der Farbstoffe der Beispiel 1a bis 59k gefarbtes Nubuk direkt Schuhoberleder herstel- 
len. 



20 



25 



Schuhoberlederrezeptur 40; 

Ein Lederstuck von 100 Gewichtsteilen eines auf Obliche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1 ,8 mm wurde in einer Flotte aus 300 Teilen Wasser 10 
Minuten bei 30°C gewaschen und anschlielJend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
1,3 Teilen Gerbstoff G1 und 1 Teilen Hilfsmittet HM7 bestehenden Flotte 60 Minuten 
bei 40°C gewalkt. AnschliefJend gab man zu der Flotte 1 ,5 Teile Natriumformiat und 
walkte 30 min. bei 40°C. Danach wurden innerhalb von 25 Minuten portionsweise ins- 
gesamt 3 Teile Natriumbicarbonat zugegeben und ein Neutralisations-pH-Wert von 7,6 
eingestellt. Zur EntsSuerungsflotte wurden 8,0 Teile Farbstoff 13ae gegeben und 45 
Minuten bei pH 7,0 und 40°C gefarbt. Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 7,5 
Teilen Natriumcarbonat wurde zur Fixierung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,2-9,5 
eingestellt und bei 40°C 60 Minuten lang gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde zweimal 
mit jeweils 300 Teilen Wasser insgesamt 60 Minuten lang gewaschen. In einer Flotte 
aus 200 Teilen Wasser wurde durch portionsweise Zugabe von insgesamt 4 Teilen 
Ameisensaure innerhalb von 60 Minuten ein pH von 3,6 eingestellt. 



Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 80 Teilen Was- 
ser und 1 Teil Aldehydgerbstoff G13 und 3 Teilen Polymergerbstoff G16 60 Minuten bei 
45°C gewalkt. Dann gab man 0,5 Teile Natriumbicarbonat zu, gab nach einer Walkzeit 

35 von 30 Minuten 5 Teile Polymergerbstoff G18 zu und gerbte weitere 30 Minuten bei 
45°C nach. AnschliefJend fugte man zur Flotte 0,8 Teile Hilfmittel HM5, 3 Teile Poly- 
mergerbstoff G17 und 2 Teile Polymergerbstoff G19 und gerbte 60 Minuten bei 45°C 
aus. AnschliefJend wurden 70 Teile Wasser zugegeben und 10 Minuten bei 60°C ge- 
walkt. Zur Nachgerbflotte wurden 2,5 Teile Fettungsmittel F6, 1,5 Teile Hydrophobier- 

40 mittel H3 und 1,5 Teile Fettungsmittel F2 zugegeben und 60 Minuten bei 55°C gefettet. 
AnschliefJend wurde durch portionsweise Zugabe von 4 Teilen Ameisensaure wurde 
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innerhalb von 60 Minuten ein pH-Wert von 3,5 eingestellt. Danach wurde die Fiotte 
abgelassen und das Leder kurz kalt gespult. 

Das so gefarbte, nachgegerbte und gefettete Leder wurde Qber Nacht auf Bock gela- 
gert anschlieftend ausgereckt, bei 60'C 2 Minuten vakuumiert, bei Raumtemperatur 
hangegetrocknet, konditioniert, gestollt und bei 60°C 2 Minuten vakuumgetrocknet. 

Es wurde ein Schuhoberleder mit ausgezeichneten Wasch-, Schweift-, Migrations- und 
Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein mit einem der Farbstoffe der 
Beispiel 1a bis 59k gefarbtes Schuhoberleder herstellen. 

M6bellederrezeptur 1 : 

Ein Lederstiick von 100 Gewichtsteilen eines auf Obliche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1 ,1 mm wurde in einer Fiotte aus 300 Teilen Wasser 1 0 
Minuten bei 30°C gewaschen und anschlieftend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
1 5 Teilen Natriumformiat bestehenden Fiotte 5 Minuten bei 35°C gewalkt, danach 
wurden innerhalb von 25 Minuten portionsweise insgesamt 3 Teile Natriumbicarbonat 
zugegeben und ein Neutralisations-pH-Wert von 7,8 eingestellt. Anschlieftend wurden 
1 5 Teile HM2 zugegeben und 5 Minuten gewalkt Zur Entsauerungsflotte wurden 10,5 
Teile Farbstoff 41cgegeben und 30 Minuten bei pH 7,3 und 35°C gefarbt. Danach 
wurden 0 5 Teile Natriumbicarbonat zugegeben und 60 Minuten gewalkt. Durch port.- 
onsweise Zugabe von insgesamt 9,5 Teilen Natriumcarbonat wurde zur Fixierung der 
pH-Wert der Fiotte zwischen 9,3 - 9,5 eingestellt und bei 35°C 60 Minuten lang ge- 
walkt Nach Flottenwechsel wurde zweimal mit jeweils 300 Teilen Wasser insgesamt 
60 Minuten lang bei 40'C gewaschen. In einer Fiotte aus 200 Teilen Wasser wurde 
durch portionsweise Zugabe von insgesamt 3 Teilen Ameisensaure innerhalb von 60 
Minuten ein pH von 3,7 eingestellt. 

Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Fiotte aus 150 Teilen 
Wasser und 2 Teilen Nachgerbstoff G13 60 Minuten lang bei 45"C gewalkt. Anschl.e- 
ftend wurden 2 Teile Polymergerbstoff G18 zugegeben. Nach einer Walkzert von 60 
Minuten erfolgte die Zugabe von 1.5 Teilen Natriumbicarbonat. Nach weiteren 20 M.nu- 
ten Walkzeit bei 45°C wurden 2 Teile Fettungsmittel F1 und 0,2 Teile Hilfsmittel HM4 
zuqegeben und 20 Minuten vorgefettet. Zur Fiotte wurden 5 Teile Nachgerbstoff G5, 3 
Teile Vegetabilgerbstoff G22 und 2 Teile Harzgerbstoff G1 1 gegeben und 60 Minuten 
lang nachgegerbt. Zur Nachgerbflotte wurden 7 Teile Fettungsmittel F1 und 3 Te.le 
Fettungsmittel F6 zugegeben und 60 Minuten bei 45«C gefettet. Anschlieftend wurde 
durch portionsweise Zugabe von 5 Teilen Ameisensaure innerhalb von 45 Minuten e.n 
pH-Wert von 3,5 eingestellt. Danach wurde die Fiotte abgelassen und das Leder kurz 
0 kalt gespult. 
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Das so gefarbte, nachgegerbte und gefettete Leder wurde uber Nacht auf Bock gela- 
gert, anschlieliend ausgereckt, naligespannt und Spannrahmen getrocknet, kondrtio- 
niert, gestollt und gemlllt. 

Es wurde ein Mobelteder mit ausgezeichneten Wasch-, Schweili-. Migrations- und 
Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein mit einem der Farbstoffe der 
Beispiel 1a bis 59k gefarbtes Mobelleder herstellen. 

Mobellederrezeptur 2: _ 
Ein Lederstuck von 100 Gewichtsteilen eines auf Ubliche Weise organisch gegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1 ,0 - 1,1 mm wurde in einer Flotte aus 300 Teilen Wasser 
15 Minuten bei 30°C gewaschen und anschlieliend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
1 5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 10 Minuten bei 35'C gewalkt. Die Flotte 
hatte einen pH-Wert von 4,2 - 4,6. Zur Flotte wurden 8,7 Teile Farbstoff 42g zugege- 
ben und 40 Minuten bei pH 5,5 und 35°C gefarbt. Durch portionsweise Zugabe von 
insgesamt 3 Teilen Natriumbicarbonat wurde innerhalb von 20 Minuten ein pH-Wert 
von 7 3 - 7 8 eingestellt. Zur Fixierung wurde der pH-Wert der Flotte durch portions- 
weise Zugabe von insgesamt 9 Teilen Natriumcarbonat zwischen 9,2-9,6 eingestellt 
und 60 Minuten lang bei 35"C gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde zweimal mit m.t 
einer Flotte aus jeweils 300 Teilen Wasser und 1 ,5 Teilen Hilfsmittel HM3 insgesamt 60 
Minuten lang bei 40°C gewaschen . In einer Flotte aus 200 Teilen Wasser wurde durch 
portionsweise Zugabe von insgesamt 2 Teilen Ameisensaure innerhalb von 60 Minuten 
bei 40°C ein pH von 4.3-4.6 eingestellt. 

Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 1 00 Teilen Was- 
ser 3 Teilen Polymergerbstoff G1 8 und 1 ,5 Teilen Fettungsmittel F6 30 Minuten be, 
35'C nachgegerbt. Anschlieliend wurden 6 Teile Polymergerbstoff G18 und 10 Te.le 
Nachgerbstoff G18 zugegeben und 60 Minuten bei 35°C gewalkt. Nach Zugabe von 
1 5 Teilen Fettungsmittel F6 und einer Walkzeit von 30 Minuten wurden 6 Teile Poly- 
mergerbstoff G18 und 10 Teile Nachgerbstoff G8 zugegeben und 60 Minuten be. 35°C 
nachgegerbt. Zur Nachgerbflotte wurden 10 Teile Fettungsmittel F6 zugegeben und 60 
Minuten bei 35°C gefettet. Zur Fixierung des Fettungsmittels wurde nach Zugabe von 
100 Teile 45°C heiliem Wasser und einer Walkzeit von 20 Minuten innerhalb von 50 
Minuten durch Zugabe von Ameisensaure ein pH-Wert von 3.5 eingestellt. Anschl.e- 
5 Rend wurde 1 5 Minuten lang mit 300 Teilen Wasser gewaschen. 

Das so gefarbte, nachgegerbte und gefettete Leder wurde uber Nacht uber Bock gela- 
gert. anschlieliend ausgereckt, naligespannt, Spannrahmen getrocknet, kondit.on.ert, 
gestollt, gemillt und gespannt. 
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Es wurde ein wetwhite Mobellederleder mit ausgezeichneten Wasch-, Schweili-, Migra- 
tions- und Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein mit einem der 
Farbstoffe der Beispiel 1a bis 59k gefarbtes wetwhite Mobelleder herstellen. 

Mobellederrezeptur 3: . . 

Ein Lederstuck von 100 Gewichtsteilen eines auf ubliche Weise organisch gegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1 ,0 - 1 ,1 mm wurde in einer Flotte aus 300 Teilen Wasser 
15 Minuten bei 30°C gewaschen und anschlieliend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
1 5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 10 Minuten bei 35°C gewalkt. Die Flotte 
hatte einen pH-Wert von 4.4. Zur Flotte wurden 7,5 Teile Farbstoff 46e zugegeben und 
45 Minuten bei pH 5,3 und 35°C gefarbt. Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 3 
Teilen Natriumbicarbonat wurde innerhalb von 20 Minuten ein pH-Wert von 7,3 - 7,8 
eingestellt Zur Fixierung wurde der pH-Wert der Flotte durch portionsweise Zugabe 
von insgesamt 8 Teilen Natriumcarbonat zwischen 9,5 - 10,0 eingestellt und 60 Minu- 
ten lang bei 35°C gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde dreimal mit einer Flotte aus 
jeweils 300 Teilen Wasser insgesamt 60 Minuten lang bei 40"C gewaschen . In e.ner 
Flotte aus 200 Teilen Wasser wurde durch portionsweise Zugabe von insgesamt 1.5 
Teilen Ameisensaure innerhalb von 60 Minuten bei 40°C ein pH von 4,7-5,0 eingestellt. 

Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 50 Teilen Was- 
ser 1 5 Teilen Hydrophobiermittel H5 und 1 5 Teilen Polymergerbstoff G1 8 90 Minuten 
beiWc nachgegerbt. Anschlieliend wurden 8 Teile Hydrophobiermittel H5 und 6 Telle 
Fettungsmittel F6 zugegeben und 150 Minuten bei 35»C gefettet. Danach wurden 100 
Teile 45-C heilier Wasser zugegeben und 10 Minuten gewalkt. Anschlie fiend e wurde 
innerhalb von 40 Minuten durch Zugabe von 3 Teilen Ameisensaure ein pH-Wert von 
3,5 eingestellt. Zum Schluli wurde kurz mit Wasser gespult. 

Das so gefarbte, nachgegerbte und gefettete Leder wurde uber Nacht uber Bock gela- 
gert, anschlieliend ausgereckt, naligespannt, Spannrahmen getrocknet, kond.t.on.ert, 
gestollt, uber Nacht gemillt, gestollt und gespannt. 

Es wurde ein rein Polymer basiertes wetwhite Mobellederleder mit ausgezeichneten 
Wasch- Schweili-. Migrations- und Reibechtheiten erhalten. In analoger We.se kann 
man ein mit einem der Farbstoffe der Beispiel 1a bis 59k gefarbtes, rein polymerbas.er- 
35 tes wetwhite MSbelleder herstellen. 

Mobellederrezeptur 4: 
' Ein LederstOck von 100 Gewichtsteilen eines auf Obliche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1.1 mm wurde in einer Flotte aus 300 Teilen Wasser 10 
40 Minuten bei 30°C gewaschen und anschlieliend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
1 5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 35X gewalkt. danach 
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wurden innerhalb von 30 Minuten portionsweise insgesamt 4 Teile Natriumbicarbonat 
zugegeben und ein Neutralisations-pH-Wert von.7,7 eingestellt. Anschliefiend wurden 
1,5 Teile HM2 zugegeben und 5 Minuten gewalkt. Zur Ents§uerungsflotte wurden 9 
Teile Farbstoff 43ag gegeben und 30 Minuten bei pH 7,4 und 35°C gefarbt. Danach 
5 wurden 0,5 Teile Natriumbicarbonat zugegeben und 60 Minuten bei pH 7,5 gewalkt. 
Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 9,8 Teilen Natriumcarbonat wurde zur 
Fixierung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,3 - 9,8 eingestellt und bei 35°C 60 Minu- 
ten lang gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde dreimal mit jeweils 300 Teilen Wasser 
insgesamt 60 Minuten lang bei 40°C gewaschen. In einer Flotte aus 200 Teilen Wasser 
10 wurde durch portionsweise Zugabe von insgesamt 1,8 Teilen Ameisensaure innerhalb 
von 60 Minuten ein pH von 4,6 eingestellt. 

Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 150 Teilen Was- 
ser und 6 Teilen Nachgerbstoff G18 40 Minuten lang bei 45°C gewalkt. Der Flotten pH 
Wert betrug 5,0. Nach Zugabe von 0,8 Teilen Natriumbicarbonat und einer Walkzeit 
von 20 Minuten wurde ein Flotten pH Wert von 6,9 erreicht. Zur Nachgerbflotte wurden 
2 Teile Fettungsmittel F1 und 0,2 Teile Hilfsmittel HM4 zugegeben und 20 Minuten bei 
45°C vorgefettet. Zur Flotte wurden 3 Teile Nachgerbstoff G5, 3 Teile Vegetabilgerb- 
stoff G22 und 2 Teile Harzgerbstoff G1 1 gegeben und 60 Minuten lang nachgegerbt. 
20 Zur Nachgerbflotte wurden 7 Teile Fettungsmittel F1 und 3 Teile Fettungsmittel F6 zu- 
gegeben und 60 Minuten bei 45°C gefettet Anschliefiend wurde durch portionsweise 
Zugabe von 5 Teilen Ameisensaure wurde innerhalb von 45 Minuten ein pH-Wert von 
3,5 eingestellt. Danach wurde die Flotte abgelassen und das Leder kurz kalt gespOlt. 

25 Das so gefarbte, nachgegerbte und gefettete Leder wurde Qber Nacht auf Bock gela- 
gert, anschliefiend ausgereckt, nafigespannt und Spannrahmen getrocknet, konditio- 
niert, gestollt und gemillt. 



Es wurde ein Mobelleder mit ausgezeichneten Wasch-, Schweili-, Migrations- und 
Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein mit einem der Farbstoffe der 
Beispiel 1a bis 59k gefarbtes Mobelleder herstellen. 



Mobellederrezeptur 5: 

Ein Lederstuck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Weise chromgegerbten 
35 Rindsleders der Falzstarke 1,1 mm wurde in einer Flotte aus 300 Teilen Wasser 10 
Minuten bei 30°C gewaschen und anschliefiend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
1,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 35°C gewalkt, danach 
wurden innerhalb von 30 Minuten portionsweise insgesamt 4 Teile Natriumbicarbonat 
zugegeben und ein Neutralisations-pH-Wert von 7,7 eingestellt. Anschliefiend wurden 
40 1,5 Teile HM2 zugegeben und 5 Minuten gewalkt. Zur Entsauerungsflotte wurden 8 
Teile Farbstoff 47ac gegeben und 30 Minuten bei pH 7,5 und 35°C gefarbt. Danach 
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wurden 0 5 Teile Natriumbicarbonat zugegeben und 60 Minuten bei pH 7,6 gewalkt. 
Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 9 Teilen Natriumcarbonat wurde zur F.xie- 
rung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,5 - 9,9 eingestellt und bei 35°C 60 Minuten 
lang gewalkt Nach Flottenwechsel wurde dreimal mit jeweils 300 Teilen Wasser insge- 
samt 60 Minuten lang bei 40»C gewaschen. In einer Flotte aus 200 Teilen Wasser wur- 
de durch portionsweise Zugabe von insgesamt 3,0 Teilen Ameisensaure innerhalb von 
60 Minuten ein pH von 3,7 eingestellt. 

Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 150 Teilen 
Wasser und 1 Teile Nachgerbstoff G13 60 Minuten lang bei 45°C gewalkt. Anschlie- 
liend wurden 6 Teile Polymergerbstoff G18 zugegeben und 40 Minuten bei 45°C nach- 
gegerbt Der Flotten pH Wert betrug 4,2. Nach Zugabe von 1 ,5 Teilen Natriumbicarbo- 
nat und einer Walkzeit von 20 Minuten wurde ein Flotten pH Wert von 6,2 erreicht. Zur 
Nachgerbflotte wurden 2 Teile Fettungsmittel F1 und 0,2 Teile Hilfsmittel HM4 zugege- 
ben und 20 Minuten bei 45°C vorgefettet Zur Flotte wurden 3 Teile Nachgerbstoff G5, 
3 Teile Vegetabilgerbstoff G22 und 2 Teile Harzgerbstoff G1 1 gegeben und 60 Minuten 
lang nachgegerbt. Zur Nachgerbflotte wurden 7 Teile Fettungsmittel F1 und 3 Teile 
Fettungsmittel F6 zugegeben und 60 Minuten bei 45X gefettet. Der Flotten pH-Wert 
betrug 5 6 Anschlieliend wurde durch portionsweise Zugabe von 5 Teilen Ameisen- 
saure wurde innerhalb von 45 Minuten ein pH-Wert von 3,5 eingestellt. Danach wurde 
die Flotte abgelassen und das Leder kurz kalt gespOlt. 

Das so gefarbte, nachgegerbte und gefettete Leder wurde Gber Nacht auf Bock gela- 
gert, anschlieliend ausgereckt, naligespannt und Spannrahmen getrocknet, kond.t.o- 
niert, gestollt und gemillt: 

Es wurde ein MSbelleder mit ausgezeichneten Wasch-, Schweili-, Migrations- und 
Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein mit einem der Farbstoffe der 
Beispiel 1a bis 59k gefarbtes MQbelleder herstellen. 

Mdbellederrezeptur 6: 

Ein LederstOck von 100 Gewichtsteilen eines auf Obliche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1 ,1 mm wurde in einer Flotte aus 300 Teilen Wasser 10 
Minuten bei 30°C gewaschen und anschlieliend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
1 5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 35°C gewalkt, danach 
wurden innerhalb von 30 Minuten portionsweise insgesamt 4 Teile Natriumbicarbonat 
zugegeben und ein Neutralisations-pH-Wert von 7,7 eingestellt. Anschlieliend wurden 
1 5 Teile HM2 zugegeben und 5 Minuten gewalkt. Zur Entsauerungsflotte wurden 7 
Teile Farbstoff 49b gegeben und 30 Minuten bei pH 7,5 und 35»C gefarbt. Danach 
wurden 0 5 Teile Natriumbicarbonat zugegeben und 60 Minuten bei pH 7,6 gewalkt. 
Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 8 Teilen Natriumcarbonat wurde zur F.xie- 
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rung der pH-Wert der Flotte zwischen 9.5 - 9,9 eingestellt und bei 35"C 60 Minuten 
lanq gewalkt Nach Flottenwechsel wurde dreimal mit jeweils 300 Teilen Wasser insge- 
samt 60 Minuten lang bei 40«C gewaschen. In einer Flotte aus 200 Teilen Wasser wur- 
de durch portionsweise Zugabe von insgesamt 3,0 Teilen Ameisensaure innerhalb von 
60 Minuten ein pH von 3,7 eingestellt. 

Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 1 50 Teilen 
Wasser und 1 Teile Nachgerbstoff G13 40 Minuten lang bei 45°C gewalkt. Anschl.e- 
(iend wurden 6 Teile Polymergerbstoff G18 zugegeben und 40 Minuten bei 45°C nach- 
qeqerbt Der Rotten pH Wert betrug 4,2. Danach wurde 1 Teil Natriumbicarbonat zu- 
aeqeben und 20 Minuten gewalkt. Zur Nachgerbflotte wurden 2 Teile Fettungsmrttel F1 
aeqeben und 20 Minuten bei 45»C vorgefettet. Zur Flotte wurden 10 Teile Nachgerb- 
stoff G3 gegeben und 90 Minuten gewalkt. Anschlieliend wurde mit 6 Teilen Fettungs- 
mittel F1 und 2 Teilen Fettungsmittei F6 60 Minuten bei 45°C gefettet. Duch porbons- 
weise Zugabe von 5 Teilen Ameisensaure wurde innerhalb von 45 Minuten e.n pH- 
Wert von 3,5 eingestellt. Danach wurde die Flotte abgelassen und das Leder kurz kalt 
gespult. 

Das so gefarbte, nachgegerbte und gefettete Leder wurde Ober Nacht auf Bock gela- 
gert, anschlieliend ausgereckt, naligespannt und Spannrahmen getrocknet, konditao- 
niert, gestollt und gemillt. 

Es wurde ein Mobelleder mit ausgezeichneten Wasch-, Schweili-, Migrations- und 
Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein mit einem der Farbstoffe der 
25 Beispiel 1 a bis 59k gefarbtes Mbbelleder herstellen. 

Mbbellederrezeptur 7: 

Ein LederstOck von 100 Gewichtsteilen eines auf Obliche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1 ,1 mm wurde in einer Flotte aus 300 Teilen Wasser 10 
Minuten bei 30°C gewaschen und anschlieliend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
1 5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 35°C gewalkt, danach 
wurden innerhalb von 30 Minuten portionsweise insgesamt 3 Teile Natriumbicarbonat 
zuqegeben und ein Neutralisations-pH-Wert von 7,6 eingestellt. Zur Entsauerungsflotte 
wurden 5 5 Teile Farbstoff 52e gegeben und 40 Minuten bei pH 7,5 und 35°C gefarbt. 
Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 7 Teilen Natriumcarbonat wurde zur F,x,e- 
runq der pH-Wert der Flotte zwischen 9,2 - 9,6 eingestellt und bei 35°C 60 M.nuten 
lano qewalkt Nach Flottenwechsel wurde dreimal mit jeweils 300 Teilen Wasser insge- 
samt 60 Minuten lang bei 40'C gewaschen. In einer Flotte aus 150 Teilen Wasser wur- 
de durch portionsweise Zugabe von insgesamt 2,0 Teilen Ameisensaure innerhalb von 
40 60 Minuten ein pH von 5,2 eingestellt. 
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Das derart gefarbte Leder wurde in einerfrisch angesetzten Flotte aus 100- Teilen 
Wasser, 3 Teilen Polymergerbstoff G18 und 1,5 Teilen Polymergerbstoff G19 20 Minu- 
ten lang bei 45°C gewalkt. Zur Nachgerbflotte wurden 1 Teil Fettungsmittel F6 und 0,5 
Teile Fettungsmittel F2 gegeben und 20 Minuten bei 45°C vorgefettet. Zur Flotte wur- 
5 den 3 Teile Polymergerbstoff G18, 6 Teile Nachgerbstoff G8 und 2 Teile Vegetabil- 
gerbstoff G22 gegeben und 60 Minuten nachgegerbt. Anschlieftend wurde rnit 6 Teilen 
Fettungsmittel F6, 2 Teilen Fettungsmittel F2 und 1 Teil Fettungsmittel F3 60 Minuten 
bei 45°C gefettet Nach Zugabe von 100 Teile Wasser und einer Walkszeit von 10 Mi- 
nuten wurde durch portionsweise Zugabe von 4 Teilen Ameisensaure innerhalb von 45 
10 Minuten ein pH-Wert von 3,5 eingestellt. Danach wurde die Flotte abgelassen und das 
Leder kurz kalt gespDIt. 

Das so gefarbte, nachgegerbte und gefettete Leder wurde uber Nacht auf Bock gela- 
gert, anschlieRend ausgereckt, nafcgespannt und Spannrahmen getrocknet, konditio- 
niert, gestollt und gemillt. 

Es wurde ein Mobelleder mit ausgezeichneten Wasch-, Schweifl-, Migrations- und 
Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein mit einem der Farbstoffe der 
Beispiel 1a bis 59k gefarbtes Mobelleder herstellen. 
20 

Mobellederre^eptur 8: 

Ein LederstQck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1,1 mm wurde in einer Flotte aus 300 Teilen Wasser 10 
Minuten bei 30°C gewaschen und anschlieliend in einer aus 100 Teilen Wasser und 

25 1 ,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 35°C gewalkt, danach 
wurden innerhalb von 25 Minuten portionsweise insgesamt 3 Teile Natriumbicarbonat 
zugegeben und ein Neutralisations-pH-Wert von 7,6 eingestellt Zur Entsauerungsflotte 

^ wurden 6 Teile Farbstoff 53b gegeben und 50 Minuten bei pH 7,5 und 35°C gefSrbt. 

■ Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 7 Teilen festes Natriumcarbonat wurde zur 

^0 Fixierung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,5 - 10,0 eingestellt und bei 35°C 60 Minu- 
ten lang gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde dreimal mit jeweils 300 Teilen Wasser 
insgesamt 60 Minuten lang bei 40°C gewaschen. In einer Flotte aus 150 Teilen Wasser 
und 2,2 Teilen Ameisensaure wurde innerhalb von 60 Minuten ein pH von 4,9 einge- 
stellt. 

35 

Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 100 Teilen Was- 
ser und 2 Teilen Nachgerbstoff G14 30 Minuten gewalkt. Danach wurden 5 Teilen 
Polymergerbstoff G18 zugegeben und 40 Minuten lang bei 45°C nachgegerbt Zur 
Nachgerbflotte wurden 2 Teile Fettungsmittel F6 und 1 Teil Fettungsmittel F2 gegeben 
40 und 20 Minuten bei 45°C vorgefettet. Zur Flotte wurden 6 Teile Nachgerbstoff G2, 2 
Teile Vegetabilgerbstoff G22 und 2 Teile Harzgerbstoff G28 gegeben und 60 Minuten 
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nachgegerbt. Anschlieftend wurde mit 8 Teilen Fettungsmittel F6, 2 Teilen Fettungsmit- 
tel F2 und 1 Teil Fettungsmittel F3 60 Minuten bei 45°C gefettet. Nach Zugabe von 100 
Teile Wasser und einer Walkszeit von 10 Minuten wurde durch portionsweise Zugabe 
von 4 Teilen Ameisensaure innerhalb von 45 Minuten ein pH-Wert von 3,5 eingestellt. 
5 Danach wurde die Flotte abgelassen und das Leder kurz kalt gespult. 





Das so gefarbte, nachgegerbte und gefettete Leder wurde uber Nacht auf Bock gela- 
gert, anschliefiend ausgereckt, naftgespannt und Spannrahmen getrocknet, konditio- 
niert, gestollt und gemillt. 

10 

Es wurde ein Mobelleder mit ausgezeichneten Wasch-, Schweift-, Migrations- und 
Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein mit einem der Farbstoffe der 
Beispiel 1a bis 59k gefarbtes Mobelleder herstellen. 

Mobellederrezeptur 9: 

Ein Lederstuck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1,1 mm wurde in einer Flotte aus 300 Teilen Wasser 10 
Minuten bei 30°C gewaschen und anschliefiend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
1 ,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 35°C gewalkt, danach 
20 wurden innerhalb von 25 Minuten portionsweise insgesamt 3 Teile Natriumbicarbonat 
zugegeben und ein Neutralisations-pH-Wert von 7,8 eingestellt. Zur Entsauerungflotte 
wurden 5,7 Teile Farbstoff 58b gegeben und 60 Minuten bei pH 7,7 und 35°C gefarbt. 
Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 9 Teilen Natriumcarbonat wurde zur Fixie- 
rung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,5 - 10,0 eingestellt und bei 35°C 60 Minuten 
25 lang gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde dreimal mit jeweils 300 Teilen Wasser insge- 
samt 60 Minuten lang bei 40°C gewaschen. In einer Flotte aus 150 Teilen Wasser wur- 
de durch portionsweise Zugabe von insgesamt 2,3 Teilen Ameisensaure innerhalb von 
60 Minuten ein pH von 5,0 eingestellt. 

30 Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 100 Teilen Was- 
ser und 2 Teilen Nachgerbstoff G1 4 30 Minuten gewalkt. Danach wurden 6 Teilen 
Polymergerbstoff G18 zugegeben und 40 Minuten lang bei 45°C nachgegerbt. Zur 
Nachgerbflotte wurden 2 Teile Fettungsmittel F1 gegeben und 20 Minuten bei 45°C 
vorgefettet Zur Flotte wurden 4 Teile Nachgerbstoff G3 und 2 Teile Vegetabilgerbstoff 
35 G22 gegeben und 60 Minuten gewalkt. Nach Zugabe von 2 Teilen Polymergerbstoff 
G1 9 wurden noch weitere 20 Minuten nachgegerbt Anschlieliend wurden zur Nach- 
gerbflotte 6 Teilen Fettungsmittel F1 , 4 Teile Fettungsmittel F6 und 1 Teil Fettungsmit- 
tel F3 gegeben und 60 Minuten bei 45°C gefettet. Nach Zugabe von 100 Teile Wasser 
und einer Walkszeit von 10 Minuten wurde durch portionsweise Zugabe von 4 Teilen 
40 Ameisensaure innerhalb von 45 Minuten ein pH-Wert von 3,5 eingestellt. Danach wur- 
de die Flotte abgelassen und das Leder kurz kalt gespOlt. 
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Das so gefarbte, nachgegerbte und gefettete Leder wurde Qber Nacht auf Bock gela- 
gert, anschlieGend ausgereckt, nafigespannt und Spannrahmen getrocknet, konditio- 
niert, gestollt und gemillt. 

5 

Es wurde ein Mobelleder mit ausgezeichneten Wascfv, Schweift-, Migrations- und 
Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein mit einem der Farbstoffe der 
Beispiel 1a bis 59k gefarbtes Mobelleder herstellen. 

1 0 Autolederrezeptur 1 : 

Ein Lederstuck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1,2-1,3 mm wurde in einer Flotte aus 300 Teilen Wasser 10 
Minuten bei 30°C gewaschen und anschlieliend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
1 ,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 35°C gewalkt, danach 
5 wurden innerhalb von 25 Minuten portionsweise insgesamt 3 Teile Natriumbicarbonat 
zugegeben und ein Neutralisations~pH-Wert von 7,8 eingestellt. Anschliefcend wurden 
1,5 Teile HM2 zugegeben und 5 Minuten gewalkt. Zur Entsauerungsflotte wurden 4,7 
Teile Farbstoff 59d gegeben und 30 Minuten bei pH 7,3 und 35°C gefarbt. Danach 
wurden 0,5 Teile Natriumbicarbonat zugegeben und 60 Minuten bei pH 7,4 gewalkt 

20 Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 5 Teilen Natriumcarbonat wurde zur Fixie- 
rung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,4 - 9,8 eingestellt und bei 35°C 60 Minuten 
lang gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde dreimal mit jeweils 300 Teilen Wasser insge- 
samt 60 Minuten lang bei 40°C gewaschen. In einer Flotte aus 200 Teilen Wasser wur- 
de durch portionsweise Zugabe von insgesamt 3 Teilen Ameisensaure innerhalb von 

25 60 Minuten ein pH von 3,7 eingestellt. 

Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 150 Teilen 
^ Wasser und 1,5 Teilen Nachgerbstoff G13 60 Minuten lang bei 45°C gewalkt. An- 
B schlieJiend wurden 8 Teile Polymergerbstoff G18 zugegeben und 40 Minuten bei 45°C 
30 nachgegerbt. Nach Zugabe von 1 ,5 Teilen Natriumbicarbonat und einer Walkzeit von 
20 Minuten wurde mit 2 Teile Fettungsmittel F1 und 0,2 Teile Hilfsmittel HM4 20 Minu- 
ten lang bei 45°C vorgefettet. Zur Flotte wurden 4 Teile Nachgerbstoff G5, 4 Teile Ve- 
getabilgerbstoff G21 und 2 Teile Harzgerbstoff G11 gegeben und 60 Minuten lang 
nachgegerbt. Zur Nachgerbflotte wurden 7 Teile Fettungsmittel F1 und 3 Teile Fet- 
35 tungsmittel F6 zugegeben und 60 Minuten bei 45°C gefettet Anschliefiend wurde 

durch portionsweise Zugabe von 5 Teilen Ameisensaure wurde innerhalb von 45 Minu- 
ten ein pH-Wert von 3,5 eingestellt. Danach wurde die Flotte abgelassen und das Le- 
der kurz kalt gespDIt. 
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Das so gefarbte, nachgegerbte und gefettete Leder wurde liber Nacht auf Bock gela- 
gert, anschlieliend ausgereckt, naligespannt und Spannrahmen getrocknet, kond.t.o- 
niert, gestollt und gemillt. 

Es wurde ein Autoleder mit ausgezeichneten Wasch-, Schweili-, Migrations- und Reib- 
echtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein mit einem der Farbstoffe der Bei- 
spiel 1a bis 59k gefarbtes Autoleder herstellen. 

Autolederrezeptur 2: 

Ein Lederstuck von 100 Gewichtsteilen eines auf Obliche Weise organ.sch gegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1 ,1 - 1 .2 mm wurde in einer Flotte aus 300 Teilen Wasser 
1 5 Minuten bei 30°C gewaschen und anschlieliend in einer aus 1 00 Teilen Wasser und 
1 5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 10 Minuten bei 35°C gewalkt. Die Flotte 
hatte einen pH-Wert von 4,4. Zur Flotte wurden 7,2 Teile Farbstoff 56 zugegeben und 
60 Minuten bei pH 4,5 und 35°C gefarbt. Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 3 
Teilen Natriumbicarbonat wurde innerhalb von 20 Minuten ein pH-Wert von 7,1 - 7,6 
einqestellt Zur Fixierung wurde der pH-Wert der Flotte durch portionsweise Zugabe 
von insgesamt 8 Teilen Natriumcarbonat zwischen 9,6 - 9,7 eingestellt und 90 Minuten 
lang bei 35°C gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde dreimal mit jeweils 300 Te.len 
Wasser insgesamt 60 Minuten lang bei 40°C gewaschen . In einer Flotte aus 300 Te.- 
len Wasser wurde durch portionsweise Zugabe von insgesamt 2 Teilen Ame.sensaure 
innerhalb von 60 Minuten bei 40°C ein pH von 4.2 eingestellt. 

Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 100 Teilen 
Wasser und 5 Teilen Polymergerbstoff G18 10 Minuten bei 35'C gewalkt Anschlie- 
Rend wurden 1 Teil Fettungsmittel F6 und 0,5 Teile Fettungsmitte. F2 zugegeben und 
20 Minuten bei 35°C vorgefettet. Nach Zugabe von 5 Teilen Polymergerbstoff G18 und 
10 Teilen Nachgerbstoff G8 wurde 60 Minuten nachgegerbt. Zur Nachgerbflotte wur- 
den 1 Tell Fettungsmittel F6 und 0.5 Telle Fettungsmittel F2 zugegeben und 30 M.nu- 
ten bei 35'C gefettet. Anschlieliend wurde mit 5 Teilen Polymergerbstoff G18 und 10 
Teilen Nachgerbstoff G8 90 Minuten ausgegerbt. Nach Zugabe von 8 Teilen Fettungs- 
mittel F6 und 2 Teilen Fettungsmittel F2 wurde 60 Minuten bei 35'C gefettet. Zur Fixie- 
rung wurde nach Zugabe von 100 Teile 45°C heiliem Wasser und einer Walkzeit von 
20 Minuten innerhalb von 60 Minuten durch Zugabe von 3 Teilen Ameisensaure e.n 
pH-Wert von 3.5 eingestellt. Anschlieliend wurde das Leder 15 Minuten m,t 300 Te.len 
Wasser gewaschen. 

■ Das so gefarbte, nachgegerbte und gefettete Leder wurde Qber Nacht uber Bock ge.a- 
gert, anschlieliend ausgereckt, Spannrahmen getrocknet, kondition.ert, gestollt, gem.llt 
40 und Spannrahmen getrocknet. 
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Es wurde ein wetwhite Autoleder mit ausgezeichneten Wasch-, Schweifi-, Migrations- 
und Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein mit einem der Farbstoffe 
der Beispiel 1a bis 59k gefSrbtes wetwhite Autoleder herstellen. 

5 Autolederrezeptur 3: 

Ein Lederstuck von 1 00 Gewichtsteilen eines auf ubliche Weise organisch gegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1 ,1 - 1 .2 mm wurde in einer Flotte aus 300 Teilen Wasser 
15 Minuten bei 30°C gewaschen und anschliedend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
1,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 10 Minuten bei 35°C gewalkt Die Flotte 
10 hatte einen pH-Wert von 4,4. Zur Flotte wurden 3,5 Teile Farbstoff 54 zugegeben und 
40 Minuten bei pH 4,5 und 35°C gefarbt. Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 3 
Teilen Natriumbicarbonat wurde innerhalb von 20 Minuten ein pH-Wert von 7,6 einge- 
stellt Zur Fixierung wurde der pH-Wert der Flotte durch portionsweise Zugabe von 
insgesamt 5 Teilen Natriumcarbonat zwischen 9,6 - 9,7 eingestellt und 90 Minuten lang 
5 bei 35°C gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde dreimal mit jeweils 300 Teilen Wasser 
insgesamt 60 Minuten lang bei 40°C gewaschen . In einer Flotte aus 200 Teilen Was- 
ser wurde durch portionsweise Zugabe von insgesamt 1 ,5 Teilen Ameisensaure inner- 
halb von 60 Minuten bei 40°C ein pH von 5,0 eingestellt. 

20 Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 50 Teilen Was- 
ser, 15 Teilen Hydrophobiermittel H5 und 15 Teilen Polymergerbstoff G18 90 Minuten 
bei 35°C nachgegerbt. AnschlieBend wurden zur Nachgerbflotte 4 Teile Hydropho- 
biermittel H5, 6 Teile Fettungsmittel F6 und 4 Teile Fettungsmittel F2 gegeben und 150 
Minuten bei 35°C gefettet. Zur Fixierung wurde nach Zugabe von 100 Teile 45°C hei- 

25 Bern Wasser und einer Walkzeit von 10 Minuten innerhalb von 60 Minuten durch porti- 
onsweise Zugabe von 4 Teilen Ameisensaure ein pH-Wert von 3,5 eingestellt. An- 
schliefiend wurde das Leder 15 Minuten mit 300 Teilen Wasser gewaschen. 

^ Das so gefSrbte, nachgegerbte und gefettete Leder wurde uber Nacht Qber Bock gela- 
30 gert, anschlieliend ausgereckt, Spannrahmen getrocknet, konditioniert, gestollt uuber 
Nacht gemillt, gestollt und Spannrahmen getrocknet. 

Es wurde ein rein Polymer basiertes wetwhite Autoleder mit ausgezeichneten Wasch-, 
Schweili-,. Migrations- und Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein 
35 mit einem der Farbstoffe der Beispiel 1a bis 59k gefarbtes wetwhite Autoleder herstel- 
len. 

Autolederrezeptur 4: 

Ein Lederstuck von 100 Gewichtsteilen eines auf ubliche Weise chromgegerbten 
40 Rindsleders der Falzstarke 1,1-1,2 mm wurde in einer Flotte aus 300 Teilen Wasser 10 
Minuten bei 30°C gewaschen und anschlieliend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
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1,5 Teilen Natriurnformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 35°C gewalkt, danach 
wurden innerhalb von 30 Minuten portionsweise insgesamt 3,5 Teile Natriumbicarbonat 
zugegeben und ein Neutralisations-pH-Wert von 7,6 eingestellt. Zur Entsauerungsflotte 
wurden 5,2 Teile Farbstoff 51 gegeben und 30 Minuten bei pH 7,5 und 35°C gefarbt. 
5 Danach wurden 0,5 Teile Natriumbicarbonat zugegeben und 60 Minuten bei pH 7,6 
gewalkt. Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 7 Teilen Natriumcarbonat wurde 
zur Fixierung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,3 - 9,9 eingestellt und bei 35°C 60 
Minuten lang gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde dreimal mit jeweils 300 Teilen Was- 
ser insgesamt 60 Minuten lang bei 40°C gewaschen. In einer Flotte aus 200 Teilen 
1 0 Wasser wurde durch portionsweise Zugabe von insgesamt 3,5 Teilen Ameisensaure 
innerhalb von 60 Minuten ein pH von 3,5 eingestellt. 

Das derail gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 150 Teilen 
Wasser und 3 Teilen Nachgerbstoff G12 10 Minuten lang bei 45°C gewalkt. Nach Zu- 
5 gabe von 1,5 Teilen Fettungsmittel F1 wurde 50 Minuten lang bei 45°C vorgefettet 
Anschlieftend wurden 0,5 Teile Natriumbicarbonat zugegeben und 30 Minuten gewalkt. 
Zur Flotte wurden 5 Teile Polymergerbstoff G18 und 1,5 Teile Fettungsmittel F1 gege- 
ben und 40 Minuten lang gewalkt. Zur Nachgerbflotte wurden 1 ,5 Teile Fettungsmittel 
F1 und 1 ,5 Teile Fettungsmittel F2 gegeben und 20 Minuten bei 45°C gefettet. Danach 

20 erfolgte die Zugabe von 8 Teilen Nachgerbstoff G6, 8 Teilen Nachgerbstoff G8 und 2 
Teilen Polymergerbstoff G19. Nach einer Walkzeit von weiteren 60 Minuten wurden 3 
Teile Fettungsmittel F1 , 1 .5 Teile Fettungsmittel F6 und 1 ,5 Teile Fettungsmittel F2 
zugegeben und 90 Minuten bei 45° C gefettet. Anschlieftend wurde durch portionswei- 
se Zugabe von 3,5 Teilen Ameisensaure wurde innerhalb von 50 Minuten ein pH-Wert 

25 von 3,5 eingestellt. Danach wurde die Flotte abgelassen und das Leder mit 300 Teilen 
Wasser 15 Minuten lang gewaschen. 

k Das so gefarbte, nachgegerbte und gefettete Leder wurde Ober Nacht auf Bock gela- 
f gert, anschlieftend ausgereckt, naftgespannt und Spannrahmen getrocknet, konditio- 
30 niert, gestollt und gemillt. 

Es wurde ein Autoleder mit ausgezeichneten Wasch-, Schweift-, Migrations- und Reib- 
echtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein mit einem der Farbstoffe der Bei- 
spiel 1a bis 59k gefSrbtes Autoleder herstellen. 

35 

Autolederrezeptur 5: 

Ein Lederstuck von 100 Gewichtsteilen eines auf ubliche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 1,1-1,2 mm wurde in einer Flotte aus 300 Teilen Wasser 10 
Minuten bei 30°C gewaschen und anschlieftend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
40 1 ,5 Teilen Natriurnformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 35°C gewalkt, danach 

wurden innerhalb von 30 Minuten portionsweise insgesamt 3,5 Teile Natriumbicarbonat 
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zugegeben und ein Neutralisations-pH-Wert von 7,5 eingestellt. Zur Entsauerungsflotte 
wurden 4,7 Teite Farbstoff 48 gegeben und 30 Minuten bei pH 7,5 und 35°C gefarbt. 
Danach wurden 0,5 Teile Natriumbicarbonat zugegeben und 60 Minuten bei pH 7,6 
gewalkt. Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 6 Teilen festes Natriumcarbonat 
5 wurde zur Fixierung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,3 - 9,9 eingestellt und bei 35°C 
60 Minuten lang gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde dreimal mit jeweils 300 Teilen 
Wasser insgesamt 60 Minuten lang bei 40°C gewaschen. In einer Flotte aus 200 Teilen 
Wasser wurde durch portionsweise Zugabe von insgesamt 1 ,5 Teilen Ameisensaure 
innerhalb von 60 Minuten ein pH von 5,5 eingestellt. 

10 

Das derart gefSrbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 120 Teilen 
Wasser und 6 Teilen Polymergerbstoff G18 5 Minuten lang bei 45°C gewalkt. An- 
schliefiend wurden 2 Teile Polymergerbstoff G19 zugesetzt. Nach einer Walkzeit von 
weiteren 5 Minuten wurden 1,5 Teilen Fettungsmittel F1 zugegeben und 30 Minuten 
5 lang bei 45°C gewalkt. AnsdhlieBend wurden 1 ,5 Teile Fettungsmittel F1 und 1 Teil 
Fettungsmittel F2 zugegeben und weitere 20 Minuten vorgefettet. Zur Flotte wurden 4 
Teile Polymergerbstoff G18 gegeben und 20 Minuten lang gewalkt. Danach erfolgte die 
Zugabe von 8 Teilen Nachgerbstoff G6 und 8 Teilen Nachgerbstoff G8. Nach einer 
Walkzeit von weiteren 40 Minuten wurde 1 Teil Polymergerbstoff G1 9 zugesetzt und 20 
20 Minuten lang ausgegerbt Zur Nachgerbflotte wurden 6 Teile Fettungsmittel F1 und 2 
Teile Fettungsmittel F2 gegeben und 90 Minuten bei 45°C gefettet. Anschiieftend wur- 
de durch portionsweise Zugabe von 3,5 Teilen Ameisensaure wurde innerhalb von 45 
Minuten ein pH-Wert von 3,5 eingestellt. Danach wurde die Flotte abgelassen und das 
Leder mit 300 Teilen Wasser 15 Minuten lang gewaschen. 

25 

Das so gefarbte, nachgegerbte und gefettete Leder wurde Ober Nacht auf Bock gela- 
gert, anschlieftend ausgereckt, naligespannt und Spannrahmen getrocknet, konditio- 
^ niert, gestollt und gemillt. 

30 Es wurde ein Autoleder mit ausgezeichneten Wasch-, Schweift-, Migrations- und Reib- 
echtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein mit einem der Farbstoffe der Bei- 
spiel 1a bis 59k gefSrbtes Autoleder herstellen. 

Bekleidungslederrezeptur 1 : 

35 Ein Lederstuck von 100 Gewichtsteilen eines auf ubliche Weise chromgegerbten 

Schafsleders der Falzstarke 0,7 mm wurde in einer Flotte aus 300 Teilen Wasser 10 
Minuten bei 35°C gewaschen und anschlieBend in einer aus 150 Teilen Wasser und 
1,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 40°C gewalkt, danach 
wurden innerhalb von 20 Minuten portionsweise insgesamt 3 Teile Natriumbicarbonat 

40 zugegeben. Anschlieftend wurden 3 Teile Hilfsmittel HM4 zugeben und 10 Minuten 

gewalkt. Der pH der Flotte betrug 7,7. Zur Entsauerungsflotte wurden 9 Teile Farbstoff 



M/44135 



BASF Aktiengesellschaft 



20030337 



PF 0000055015-2 



210 

44 gegeben und 40 Minuten bei pH 7,4 und 40°C gefarbt. Durch portionsweise Zugabe 
von insgesamt 10 Teilen Natriumcarbonat wurde zur Fixierung der pH-Wert der Flotte 
zwischen 9,6 - 9,8 eingestellt und bei 40°C 60 Minuten lang gewalkt. Nach Flotten- 
wechsel wurde dreimal mit jeweils 300 Teilen Wasser insgesamt 60 Minuten lang bei 
5 40°C gewaschen. In einer Flotte aus 150 Teilen Wasser wurde durch portionsweise 
Zugabe von insgesamt 4 Teilen Ameisensaure innerhalb von 55 Minuten ein pH von 
3,6 eingestellt. 

Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 150 Teilen 
10 Wasser und 2 Teilen Nachgerbstoff G14 40 Minuten lang bei 45°C gewalkt. Anschlie- 
(iend wurden 2 Teile Natriumformiat zugesetzt. Nach einer Walkzeit von weiteren 20 
Minuten wurden 2 Teile Natriumbicarbonat zugegeben und 20 Minuten lang bei 45°C 
gewalkt. Der pH der Flotte betrug 5,2. Zur Flotte wurden 8 Teile Nachgerbstoff G3 und 
2 Teil Nachgerbstoff G1 1 gegeben und 40 Minuten lang gewalkt. Danach erfolgt die 
5 Zugabe von 6 Teile Fettungsmittel F1 , 4 Teile Fettungsmittel F3 und 1 Teil Hydropho- 
biermittel H7. Nach einer Walkzeit von 20 Minuten wurden 4 Teile Poly mergerbstoff 
G10 zugesetzt und 20 Minuten gewalkt. Anschliefiend erfolgte die Zugabe von 6 Teilen 
Fettungsmittel F1 , 4 Teilen Fettungsmittel F3 und 1 TeifHydrophobiermittel H7. Nach 
einer Fettungszeit von weiteren 40 Minuten wurde durch portionsweise Zugabe von 5 
20 Teilen Ameisensaure innerhalb von 45 Minuten ein pH-Wert von 3,5 eingestellt. Da- 
nach wurde die Flotte abgelassen und das Leder mit 300 Teilen Wasser 15 Minuten 
lang gewaschen. 

Das so gefarbte, nachgegerbte und gefettete Leder wurde Ober Nacht auf Bock gela- 
25 gert, anschliefiend ausgereckt, hangegetrocknet, konditioniert, gestollt, gemillt und 
Spannrahmen getrocknet 

Es wurde ein Bekleidungsleder mit ausgezeichneten Wasch-, Schweifi-, Migrations- 
und Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein mit einem der Farbstoffe 
30 der Beispiel 1a bis 59k gefarbtes Bekleidungsleder herstellen. 

Bekleidungslederrezeptur 2: 

Ein LederstQck von 100 Gewichtsteilen eines auf Qbliche Weise chromgegerbten 
Rindsleders der Falzstarke 0,8 -0,9 mm wurde in einer Flotte aus 200 Teilen Wasser 

35 10 Minuten bei 35°C gewaschen und anschliefiend in einer aus 100 Teilen Wasser und 
1 ,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 40°C gewalkt, danach 
wurden innerhalb von 25 Minuten portionsweise insgesamt 3,2 Teile Natriumbicarbonat 
zugegeben und ein Neutralisations-pH-Wert von 7,6 eingestellt. Zur Entsauerungflotte 
wurden 8 Teile Mischfarbstoff 12hu gegeben und 40 Minuten bei pH 7,5 und 40°C ge- 

40 farbt. Durch portionsweise Zugabe von insgesamt 8,7 Teilen Natriumcarbonat wurde 
zur Fixierung der pH-Wert der Flotte zwischen 9,6 - 9,8 eingestellt und bei 40°C 90 
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Minuten lang gewalkt. Nach Flottenwechsel wurde dreimal mit jeweils 300 Teilen Was- 
ser insgesamt 60 Minuten lang gewaschen. In einer Flotte aus 200 Teilen Wasser wur- 
de durch portionsweise Zugabe von insgesamt 5 Teilen Ameisensaure innerhalb von 
60 Minuten ein pH von 3,3 eingestellt. 

5 

Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 100 Teilen 
Wasser und 3 Teilen Nachgerbstoff G12 10 Minuten lang bei 30°C gewalkt. Nach Zu- 
gabe von 4 Teilen Chromgerbstoff G24 und 1 ,5 Teilen Hilfsmittel HM6 wurde 50 Minu- 
ten bei 30°C nachchromiert. Anschlieftend wurde 1 Teile Natriumformiat zugegeben 
10 und 90 Minuten gewalkt. Nach Zugabe von 1 00 Teilen Wasser wurde Ober Nacht 

nachchromiert. Anschlieftend wurde die Flotte abgelassen und mit 300 Teilen Wasser 
10 Minuten lang bei 45°C gewaschen. In einer frisch angesetzten Flotte aus 100 Teilen 
Wasser, 1 ,5 Teilen Hydrophobiermittel H5 wurde 20 Minuten lang bei 45°C gewalkt. 
Anschlieliend wurden 5 Teile Polymergerbstoff G18 zugegeben, nach einer Walkzeit 
von 5 Minuten erfolgte die Zugabe von 2 Teilen Nachgerbstoff G5. Nach weiteren 30 
Minuten Nachgerbzeit wurden 2 Teile; Polymergerbstoff G19 zugegeben, 10 Minuten 
gewalkt und anschlieftend 5 Teile Nachgerbstoff G5 zugeben. Nach weiteren 60 Minu- 
ten Nachgerbzeit wurden 4 Teile Hydrophobiermittel H8, 6 Teile Hydrophobiermittel 
H2, 7 Teile Hydrophobiermittel H7 und 0,8 Teile Hilfsmittel HM4 zugegeben und 60 
20 Minuten bei 45°C gefettet. AnschlielJend wurden 100 Teile Wasser zugegeben und 10 
Minuten bei 60°C gewalkt. Dann wurde durch portionsweise Zugabe von 4 Teilen A- 
meisensaure innerhalb von 45 Minuten ein pH-Wert von 3,5 eingestellt. Danach wurde 
die Flotte abgelassen und und in neu angesetzter Flotte aus 300 Teilen Wasser und 
0,15 Teilen Ameisensaure 15 Minuten lang gewaschen. In neu angesetzte Flotte aus 
25 150 Teilen Wasser, 2 Teilen Hydrophobiermittel H7 und 0,2 Teilen Hilfsmittel HM4 

wurde 20 Minuten bei 30°C gewalkt. Nach Zugabe von 5 Teilen des Mineralgerbstoffs 
G30 wurde 90 Minuten lang fixiert. Zum Schluli wurde einmal mit einer Flotte aus 300 
Teilen Wasser und 0,2 Teilen Ameisensaure und einmal mit einer Flotte aus 300 Teilen 
Wasser und 0,1 Teilen Ameisensaure jeweils 10 Minuten bei 30°C gewaschen. 
30 

Das so gefarbte, nachgegerbte und hydrophobierte Leder wurde uber Nacht auf Bock 
gelagert, anschlieRend ausgereckt, nalSgespannt und Spannrahmen getrocknet, kondi- 
tioniert, gestollt, gemillt und Spannrahmen getrocknet 

35 Es wurde ein hydrophobiertes Motorrad-Bekleidungsleder mit ausgezeichneten Wasch- 
, Schweift- Migrations- und Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein 
mit einem der Farbstoffe der Beispiel 1a bis 59k gefarbtes Bekleidungsleder ftir Moto- 
radbekleidung herstellen. 

40 Handschuhlederrezeptur 1 : 
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Ein LederstOck von 100 Gewichtsteilen eines auf Obliche Weise chromgegerbten Zie- 
genleders der Falzstarke 0,5-0,7 mm wurde in einer Flotte aus 300 Teilen Wasser 10 
Minuten bei 30°C gewaschen und anschlieliend in einer aus 120 Teilen Wasser und 
1 5 Teilen Natriumformiat bestehendeh Flotte 5 Minuten bei 35°C gewalkt, danach 
wurden innerhalb von 30 Minuten portionsweise insgesamt 3.1 Teile Natriumbicarbonat 
zugegeben Anschlieliend wurden 3 Teile Hilfsmittel HM2 zugeben und 5 Minuten ge- 
walkt Der pH der Flotte betrug 7,8. Zur Entsauerungsflotte wurden 10 Teile Mischfarb- 
stoff 13hi gegeben und 40 Minuten bei pH 7,4 und 35'C gefarbt. Durch portionsweise 
Zugabe von insgesamt 9 Teilen Natriumcarbonat wurde zur Fixierung der pH-Wert der 
Flotte zwischen 9,6 - 9,8 eingestellt und bei 35°C 90 Minuten lang gewalkt. Nach Flot- 
tenwechsel wurde zweimal mit einer Flotte aus jeweils 300 Teilen Wasser und 1 ,5 Tei- 
len Hilfsmittel HM3 insgesamt 50 Minuten lang bei 40°C gewaschen. In einer Flotte aus 
200 Teilen Wasser wurde durch portionsweise Zugabe von insgesamt 3 Teilen Amei- 
sensaure innerhalb von 60 Minuten ein pH von 3,4 eingestellt. 

Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 150 Teilen 
Wasser und 1 ,5 Teilen Nachgerbstoff G1 3 60 Minuten lang bei 40°C gewalkt. An- 
schlieliend wurden 1,5 Teile Natriumformiat zugesetzt. Nach einer Walkzeit von we.te- 
ren 20 Minuten wurde 1 Teil Natriumbicarbonat zugegeben und 30 Minuten lang bei 
40°C gewalkt Zur Flotte wurden 6 Teile Polymergerbstoff G18 gegeben und 40 Minu- 
ten lang gewalkt. Danach wurden 6 Teilen Nachgerbstoff G3 zugegeben und 30 Minu- 
ten nachgegerbt. Anschlieliend wurden 5 Teile Hydropobiertmittel H3, 2 Teile Poly- 
mergerbstoff G19, 10 Teile Nachgerbstoff G9, 4 Teile Fettungsmittel F9 und 1 Te.l Nat- 
riumcarbonat zugegeben und 120 Minuten nachgegerbt. Durch portionsweise Zugabe 
von 3 5 Teilen Ameisensaure wurde innerhalb von 45 Minuten ein pH-Wert von 3,5 
eingestellt. Anschlieliend wurden 3 Teile Hydrophobiermittel H4 zugegeben und 20 
Minuten gewalkt. Danach wurde die Flotte abgelassen und das Leder zweimal mit ei- 
ner Flotte aus jeweils 300 Teilen Wasser und 0,2 Teile Ameisensaure 15 Minuten lang 
gewaschen. 

Das so gefarbte, nachgegerbte und gefettete Leder wurde liber Nacht auf Bock gela- 
gert, anschlieliend ausgereckt, nali gespannt und Spannrahmen getrocknet, kond.t.o- 
niert, gestollt und gemillt. 

Es wurde ein Handschuhleder mit ausgezeichneten Wasch-, Schweili-, Migrations- und 
Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein mit einem der Farbstoffe der 
Beispiel 1a bis 59k gefarbtes Handschuhleder herstellen. 

Handschuhlederrezeptur 2: 

Ein LederstOck von 100 Gewichtsteilen eines auf Obliche Weise chromgegerbten Z.e- 
genleders der Falzstarke 0,5-0,7 mm wurde in einer Flotte aus 300 Teilen Wasser 10 



0 



M/44135 



BASF Aktiengesellschaft 



20030337 



PF 0000055015-2 



213 

Minuten bei 30°C gewaschen und anschlieliend in einer aus 120 Teilen Wasser und 
1 ,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 35°C gewalkt, danach 
wurden innerhalb von 30 Minuten portionsweise insgesamt 3,1 Teile Natriumbicarbonat 
zugegeben. Anschlieliend wurden 3 Teile Hilfsmitte! HM2 zugeben und 5 Minuten ge- 
5 walkt. Der pH der Flotte betrug 7,8. Zur Entsauerungsflotte wurden 8 Teile Mischfarb- 
stoff 13gz gegeben und 40 Minuten bei pH 7,4 und 35°C gefarbt. Durch portionsweise 
Zugabe von insgesamt 8 Teilen testes Natriumcarbonat wurde zur Fixierung der pH- 
Wert der Flotte zwischen 9,6 - 9,8 eingestellt und bei 35°C 90 Minuten lang gewalkt. 
Nach Flottenwechsel wurde zweimal mit einer Flotte aus jeweils 300 Teilen Wasser 
10 und 1,5 Teilen Hilfsmitte! HM3 insgesamt 50 Minuten lang bei 40°C gewaschen. In ei- 
ner Flotte aus 200 Teilen Wasser wurde durch portionsweise Zugabe von insgesamt 
1,3 Teilen Ameisensaure innerhalb von 60 Minuten ein pH von 5,8 eingestellt. 




Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 150 Teilen Was- 
ser und 4 Teilen Hydrophobiermittel H3 20 Minuten gewalkt. Anschlieliend wurden 
8 Teilen Polymergerbstoff G18 zugesetzt und 40 Minuten nachgegerbt. Danach wur- 
den 8 Teile Nachgerbstoff G2 zugesetzt und 30 Minuten lang bei 40°C gewalkt. An- 
schlieliend wurden 4 Teile Hydropobiermittel H3, 0,5 Teile Hilfsmittel HM4, 8 Teile 
Nachgerbstoff G9, 3 Teile Fettungsmittel F9 und 0,8 Teile Natriumcarbonat zugegeben 
20 und 120 Minuten nachgegerbt. Durch portionsweise Zugabe von 3,5 Teilen Ameisen- 
saure wurde innerhalb von 35 Minuten ein pH-Wert von 3,5 eingestellt. Anschlieliend 
wurden 3 Teile Hydrophobiermittel H7 und 3 Teile Hilfsmitte! HM4 zugegeben und 20 
Minuten gewalkt. Danach wurde die Flotte abgelassen und das Leder zweimal mit ei- 
ner Flotte aus jeweils 300 Teilen Wasser und 0,2 Teile AmeisensSure 15 Minuten lang 
25 gewaschen. 

Das so gefarbte, nachgegerbte und gefettete Leder wurde uber Nacht auf Bock gela- 
gert, anschlieliend ausgereckt, nali gespannt und Spannrahmen getrocknet, konditio- 
niert, gestollt und gemillt. 

Es wurde ein Handschuhleder mit ausgezeichneten Wasch-, Schweili-, Migrations- und 
Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise kann man ein mit einem der Farbstoffe der 
Beispiel 1a bis 59k gefarbtes Handschuhleder herstellen. 

35 Handschuhlederrezeptur 3: 

Ein LederstQck von 100 Gewichtsteilen eines auf Obliche Weise chromgegerbten Zie- 
genleders der FalzstSrke 0,5-0,7 mm wurde in einer Flotte aus 300 Teilen Wasser 10 
Minuten bei 30°C gewaschen und anschlieliend in einer aus 120 Teilen Wasser und 
1 ,5 Teilen Natriumformiat bestehenden Flotte 5 Minuten bei 35°C gewalkt, danach 

40 wurden innerhalb von 30 Minuten portionsweise insgesamt 3,1 Teile Natriumbicarbonat 
zugegeben. Anschlieliend wurden 3 Teile Hilfsmittel HM2 zugeben und 5 Minuten ge- 
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walkt Der pH der Flotte betrug 7,8. Zur Entsauerungsflotte wurden 8,2 Teile Misch- 
farbstoff 12hb gegeben und 40 Minuten bei pH 7,4 und 35°C gefarbt. Durch portions- 
weise Zugabe von insgesamt 8 Teilen festes Natriumcarbonat wurde zur Fixierung der 
pH-Wert der Flotte zwischen 9,6 - 9,8 eingesteilt und bei 35°C 90 Minuten lang ge- 
walkt. Nach Flottenwechsel wurde dreimal mit jeweils 300 Teilen Wasser insgesamt 60 
Minuten lang bei 40°C gewaschen. In einer Flotte aus 200 Teilen Wasser wurde durch 
portionsweise Zugabe von insgesamt 1 ,2 Teilen Ameisensaure innerhalb von 60 Minu- 
ten ein pH von 5,7 eingesteilt. 

Das derart gefarbte Leder wurde in einer frisch angesetzten Flotte aus 100 Teilen 
Wasser, 1 Teil Hydrophobiermittel H1 und 0,2 Teilen Hilfsmittel HM4 20 Minuten iang 
gewalkt AnschliefSend wurden 10 Teile Hydrophobiermittel H5 zugesetzt und 5 Minu- 
ten gewalkt. Danach wurden 10 Teile Polymergerbstoff G1 8 zugesetzt und 55 Minuten 
lang nachgegerbt. Zur Nachgerbflotte wurden 5 Teile Hydropobiertmittel H5 f 8 Teile 
Hydrophobiermittel H1 und 0,8 Teile Hilfsmittel HM4 zugegeben und 120 Minuten ge- 
fettet Nach Zugabe von 100 Teilen Wasser und einer Walkzeit von 20 Minuten wurde 
durch portionsweise Zugabe von 4 Teilen Ameisensaure innerhalb von 50 Minuten ein 
pH-Wert von 3,5 eingesteilt. Danach wurde die Flotte abgelassen und das Leder zwei- 
mal mit einer Flotte aus jeweils 300 Teilen Wasser und 0,2 Teile Ameisensaure 15 Mi- 
nuten lang gewaschen. 

Das so gefarbte, nachgegerbte und gefettete Leder wurde Qber Nacht auf Bock gela- 
gert, anschliefcend ausgereckt, naft gespannt und Spannrahmen getrocknet, konditio- 
niert, gestollt und gemillt. 

Es wurde ein rein Polymer basiertes hydrophobiertes Handschuhleder mit ausgezeich- 
neten Wasch-, Schweifi-, Migrations- und Reibechtheiten erhalten. In analoger Weise 
kann man ein mit einem der Farbstoffe der Beispiel 1a bis 59k gefarbtes Handschuhle- 
der herstellen. 
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PatentansprOche 

1 Verfahren zum Farben von Leder mit wenigstens einem Farbstoff F, der wenigs- 
tens eine unter alkalischen Bedingungen aktivierbare Gruppe der Formel A; 



5 



15 



(X), 




'k 



. n 



(A) 



aufweist, worin 



- - : - die Bindung zum FarbstoffmolekOi bedeutet, 
X fOr einen elektronenziehenden Rest steht, 
k for 1, 2 oder 3 steht, 
n 0 oder 1 bedeutet, und 

B fOr eine Gruppe CH=CH 2 oder eine Gruppe CHrCHrQ steht, worm Q e.ne 
unter alkalischen Bedingungen abspaltbare Gruppe steht, 

umfassend die Behandlung des Leders mit einer wassrigen Flotte, enthaltend 
wenigstens einen Farbstoff F, bei einem pH-Wert von wenigstens 7,5. 

2. Verfahren nach Anspruch 1 , wobei wenigstens einer der Reste X in Formel A fOr 
20 eine Gruppe S0 3 H steht. 

3 Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, worin B in Formel A fOr CH=CH 2 , eine Grup- 
pe CHa-CHa-O-SOaH oder eine Gruppe CH 2 -CH 2 -0-C(0)CH 3 steht 



25 4. 



5. 



30 



Verfahren nach einem der vorhergehenden AnsprOche, worin die Gruppe A Ober 
eine Gruppe -NH- oder -N=N- an das FarbstoffmolekOi gebunden ist. 

Verfahren nach Anspruch 4, wobei der Farbstoff F ausgewahlt ist unter Farbstof- 
fen der Phthalocyanin-Reihe, Antrachinon-Farbstoffen, Azofarbstoffen, Forma- 
zanfarbstoffen, Dioxazin-Farbstoffen, Actidin-Farbstoffen, Xanthen-Farbstoffen, 
Polymethin-Farbstoffen, Stilbenfarbstoffen, Schwefelfarbstoffen und 
Triarylmethanfarbstoffen. 

Verfahren nach einem der vorhergehenden AnsprOche, worin n = 0 ist. 
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Verfahren nach Anspruch 6, worin der Rest A ausgewahlt ist unter den nachfol- 
genden Resten A1 bis A12: 



H0 3 S ( 



— f~~V- SO,-CH=CH 2 



(A2) 



H0 3 S. 



S0 2 -CH 2 -CH 2 -0-S0 3 H 
(A1) 



HO3S 



...^^)_S0 2 -CH=CH 2 
HO3S (A3) 



H0 3 S. 



- " * X%— SO 2 -CH 2 -CH 2 -0-SO 3 H 



H0 3 S 



(A4) 



H0 3 S, 




(A5) 



S0 2 -CH=CH 2 



HO3S. 




(A6) 



S0 2 -CH 2 -CH 2 -0-S0 3 H 



HO3S. 



(A7) 



S0 2 -CH=CH 2 



H0 3 S, 



— \~S— S0 3 H (A8) 

S0 2 -CH 2 -CH 2 -0-S0 3 H 



H0 3 S 




.„/ V-S0 0 -CH,-CH,-0-COCH 3 



•'2" v ' r, 2 w ' "2 

(A9) 



H0 3 S v 



...// \ < A10) 

SO,-CH 2 -CH 2 -0-COCH 3 



H0 3 S, 



— ^^>— S0 2 -CH 2 -CH 2 -0-COCH 3 



H0 3 S 



(A11) 



HO a S. 



-^~\-S0 3 H (A12) 

S0 2 -CH 2 -CH 2 -0-COCH 3 



10 8. 



Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, worin der Farbstoff F 
ausgewahlt ist unter den Farbstoffen der allgemeinen Formeln I bis XV: 
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DK 1 -N=N-[P-N=N-] p Kk 1 [-N=N-Dk 2 ] m (I) 
Dk 1 -N=N-Napht 1 [-N=N-Tk 1 ] r [-N=N-Kk 1 ] k [-N=N-Dk 2 ] n (II) 
Dk 1 -N=N-Napht 1 -N=N-Tk 1 -N=N-Kk 1 -N=N-Tk 2 -N=N-Napht 2 -N=N-Dk 2 (III) 
Dk 1 -N=N-Kk 1 -N=N-Tk 1 -N=N-Kk 2 -N=N-Dk 2 (IV) 
Dk 1 -N=N-[P-N=N-] p Napht 1 [-N=N- R] r NH-Tr 1 -NH-Dk 2 (V) 
Dk 1 -N=N-P-NH-Tr 1 -NH-R-N=N-Dk 2 (VI) 
Dk 1 -N=N-Napht 1 -N=N-Tk 1 -N=N-P-NH-Tr 1 -NH-Dk 2 (VII) 
Dk 1 -N=N-Napht 1 -NH-Tr 1 -NH-P-NH-Tr 2 -NH-Napht 2 -N=N-Dk 2 (VIII) 
Dk 1 -N=N-Napht 1 -NH-Tr 1 -NH-Tk 1 -NH-Tr 2 -NH-Napht 2 -N=N-Dk 2 (IX) 
Dk 1 [-N=N-L] k -NH-Tr 1 -NH-M-N=N-Napht 1 -N=N-P-NH-Tr 2 -NH-[R-N=N-]„Dk 2 (X) 
Dk 1 -N=N-Kk 1 -N=N-Tk 1 -NH-Tr 1 -NH-Dk 2 (XI) 
Dk 1 -N=N-[P-N=N-] P R-N=N-Kk 1 [-N=N-Dk 2 ]„ (XII) 
Dk 1 -N=N-Pyr-A (XIII) 
Kk 3 -N=N-Tk 1 -N=N-Kk 1 -N=N-A (XIV) 
Dk 1 -N=N-P-N=N-Kk 1 -N=N-R-N=N-Dk 2 (XV) 
worm: 



k, n, p und r unabhangig voneinander fOr 0 oder 1 stehen, wobei k+n+r in 
Formel II = 1 , 2 oder 3 ist; 

m 0,1 oder 2 bedeutet; 

Dk\ Dk 2 unabhangig voneinander fiir einem von einem aromatischen A- 

min abgeleiten Rest stehen oder eine Gruppe der Formel A be- 
deutet, wobei in den Formeln I - XII und XV jeweils wenigstens 
einer der Reste Dk 1 oder Dk 2 fur einen Rest der Formel A stent 
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10 



20 



25 



r 30 



Kk 3 

35 



40 



Kk 1 Kk 2 unabhangig voneinander fQr einen ein-, zwei- oder dreiwertigen 
aromatischen, von Benzol, Napthalin, Pyrazol, Chinolin, Dipheny- 
lamin, Diphenylmethan, Pyrimidin, Pyridin oder Diphenylether 
abgeleiteten Rest stehen, der gegebenenfalls einen oder mehre- 
re der folgenden Reste als Substituenten aufweisen kann: S0 3 H, 
COOH. CN, CONH 2> OH, NH 2 , N0 2 , Halogen, C r C 4 -Alkyl, d-C 4 - 
Hydroxyalkyl, Carboxy-d-C 4 -alkyl, d-C 4 -Alkoxy, Ci-C 4 - 
Alkylamino, d-d-Dialkylamino, d-C 4 -Alkylaminocarbonyl, d- 
C 4 -Dialkylaminocarbonyl, CrC 4 -Alkylcarbonylamino, N-(d-C 4 - 
Alkylcarbonyl)-N-(C r C 4 -alkylcarbonyl)amino, Ci-C 4 - 
Alkylamlnocarbonyloxy, d-C 4 -Dialkylaminocarbonyloxy, d-C 4 - 
Alkylaminocarbonylamino. d-C 4 -Dialkylaminocarbonylamino, 
Phenylaminocarbonyloxy, Phenylaminocarbonylamino, d-C 4 - 
Alkoxycarbonylamino, d-C 4 -Hydroxy-d-C 4 -alkylamino, Carboxy- 
d-d-alkylamino, Phenylcarbonylamino, d-d-Alkylsulfonyl, 
Hydroxy-d-d-alkylsulfonyl, d-C 4 -Alkylaminosulfonyl, d-C 4 - 
Alkylsulfonylamino, Phenylsulfonyl, Phenylsulfonylamino, For- 
mamid, ein Rest der Formel SOaNR^R 57 , worln R 56 und R 57 un- 
abhangig voneinander fOr Wasserstoff, Ci-d-Alkyl, Formyl, d- 
d-Alkylcarbonyl, Ci-d-Alkyloxycarbonyl, NHz-CO oder d-d- 
Alkylaminocarbonyl stehen, d-C 4 -Alkylaminosulfonylamino, Di- 
d-d-alkylaminosulfonylamino, Phenylsulfonylamino, das am 
Phenylring einen oder zwei Substituenten, ausgewahlt unter d- 
d-Alkyl, d-d-Alkoxy oder Halogen aufweisen kann, oder 5- 
oder 6-gliedriges Heterocyclyl, das gegebenenfalls durch 1, 2 o- 
der 3 der folgenden Reste: OH, Halogen, d-C 4 -Alkyl oder Phe- 
nyl, substituiert ist, wobei 5-gliedriges aromatisches Heterocyclyl 
gegebenenfalls am Stickstoff eine Phenylgruppe oder 
Naphthylgruppe tragt, die gegebenenfalls einen oder zwei der 
folgenden Reste aufweisen kann: OH, SO3H, d-C 4 -Alkyl, 
und/oder d-C 4 -Alkoxy, 

for einen von Benzol, Pyrimidin, Pyridin oder Naphthalin abgelei- 
teten einwertigen Rest steht, der gegebenenfalls 1 oder 2 Hydro- 
xysulfonylgruppen aufweist und gegebenenfalls 1, 2 oder 3 weite- 
re Substituenten, ausgewahlt unter SO3H, COOH, CN, CONH 2 , 
OH, NH 2 , N0 2 , Halogen, d-C 4 -Alkyl, d-C 4 -Hydroxyalkyl, Carbo- 
xy-d-C 4 -alkyl, d-C 4 -Alkoxy, d-C 4 -Alkylamino, d-d- 
Dialkylamino, d-d-Alkylaminocarbonyl, d-C 4 - 
Dialkylaminocarbonyl, d-C 4 -Alkylcarbonylamino, N-(d-C 4 - 
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Alkylcarbonyl)-N-(Ci-C 4 -alkylcarbonyl)amino, C,-C 4 - 
Alkylaminocarbonyloxy, d-C^Dialkylaminocarbonyloxy, C1-C4- 
Alkylaminocarbonylamino, d-C^Dialkylaminocarbonylamino, 
Phenylaminocarbonyloxy, Phenylaminocarbonylamino, C,-C 4 - 
Alkoxycarbonylamino, C 1 -C4-Hydroxy-C 1 -C 4 -alkylamino, Carboxy- 
CrC4-alkylamino, Phenylcarbonylamino, Ci-C 4 -Alkylsulfonyl, 
Hydroxy-C 1 -C4-alkyisulfonyl, C,-C 4 -Alkylaminosulfonyl, C1-C4- 
Alkylsulfonylamino, Phenylsulfonyl, Phenylsulfonylamino, For- 
mamid, ein Rest der Formel S0 2 NR S6 R 57 , worin R 58 und R 57 un- 
abhangig voneinander fQr Wasserstoff, d-C4-Alkyl, Formyl, C,- 
C 4 -Alkylcarbonyl, C^-Alkyloxycarbonyl, NH 2 -CO oder C1-C4- 
Alkylaminocarbonyl stehen, d-C4-Alkylaminosulfonylamino, Di- 
d-C4-alkylaminosuifonylamino, Phenylsulfonylamino, das am 
Phenylring einen oder zwei Substituenten, ausgewahlt unter d- 
C 4 -Alkyl, d-C 4 -Alkoxy oder Halogen aufweisen kann, oder 5- 
oder 6-gliedriges Heterocyclyl, das gegebenenfalls durch 1, 2 o- 
der 3 der folgenden Reste: OH, Halogen, d-C 4 -Alkyl oder Phe- 
nyl, substituiert ist, wobei 5-gliedriges aromatisches Heterocyclyl 
gegebenenfalls am Stickstoff eine Phenylgruppe oder 
Naphthylgruppe tragt, die gegebenenfalls einen oder zwei der 
folgenden Reste aufweisen kann: OH, S0 3 H, d-C 4 -Alkyl, 
und/oder C,-C4-Alkoxy; 

Tk 1 Tk 2 unabhangig voneinander fOr einen zweiwertigen aromatischen 

Rest stehen, der von Benzol, Diphenylamin, Diphenyl, Diphenyl- 
methan, 2-Phenylbenzimidazol. Phenylsulfonylbenzol, Phenyla- 
minosulfonylbenzol, Stilben oder Phenylaminocarbonylbenzol 
abgeleitetet ist, die gegebenenfalls einen oder mehrere der fol- 
genden Reste als Substituenten aufweisen konnen: S0 3 H, 
COOH, OH, NH 2 . N0 2 , Halogen, d-C 4 -Alkyl; 

L M PundR unabhangig voneinander fur einen zweiwertigen aromatischen 
' ' R est stehen, der von Benzol oder Naphthalin abgeleitetet ist, die 

gegebenenfalls einen oder mehrere, z.B. 1 , 2, 3, 4 oder 5 der fol 
genden Reste als Substituenten aufweisen konnen: S0 3 H, 
COOH, ON, CONH 2 , OH, NH 2 , N0 2 , Halogen, Ct-C^AIkyl. d-d 
Hydroxyalkyl, Carboxy-C 1 -C4-alkyl, Ci-C 4 -Alkoxy, C,-C 4 - 
Alkylamino, C,-C 4 -Dialkylamino, d-C4-Alkylaminocarbonyl, C,- 
d-Dialkylaminocarbonyl, 0,-d-Alkylcarbonylamino, N-(C,-C 4 - 
Alkylcarbonyl)-N-(C,-C 4 -alkylcarbonyl)amino, C,-C 4 - 
Alkylaminocarbonyloxy, 0,-d-Dialkylaminocarbonyloxy, C,-C 4 - 
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Alkylaminocarbonylamino, C r C 4 -Dialkylaminocarbonylamino l 
Phenylaminocarbonyloxy, Phenylaminocarbonylamino, d-C 4 - 
Alkoxycarbonylamino, C^C^Hydroxy-Cn-C^alkylamino, Carboxy- 
Ci-C 4 -alkylamino, Phenylcarbonylamino, C r C 4 -Alkylsulfonyl, 
Hydroxy-Ci-C^alkylsulfonyl, Ci-C^AIkylaminosulfonyl, Ci-C 4 - 
Alkylsulfonylamino, Phenylsulfonyl, Phenylsuifonylamino, For- 
mamid, ein Rest der Formel S0 2 NR 56 R 57 , worin R 56 und R 57 un- 
abhangig voneinander fOr Wasserstoff, Ci-C 4 -Alkyl, Formyl, 
C 4 -Alkylcarbonyl, C^CWMkyloxycarbonyl, NH 2 -CO oder Ci-C 4 - 
Alkylaminocarbonyl stehen, C 1 -C 4 -AlkylaminosulfonyIamino, Di- 
Ci-C 4 -alkylaminosulfonylamino, Phenylsuifonylamino, das am 
Phenylring einen oder zwei Substituenten, ausgewahlt unter Ci- 
C 4 -Alkyl, CrC^AIkoxy oder Halogen aufweisen kann, oder 5- 
oder 6-gliedriges Heterocyclyl, das gegebenenfalls durch 1,2o- 
der 3 der folgenden Reste: OH, Halogen, Ci-C 4 -Alkyl oder Phe- 
nyl, substituiert ist, wobei 5-gliedriges aromatisches Heterocyclyl 
gegebenenfalls am Stickstoff eine Phenylgruppe oder 
Naphthylgruppe trSgt, die gegebenenfalls einen oder zwei der 
folgenden Reste aufweisen kann: OH, S0 3 H, Ci-C 4 -AIkyl, 
und/oder C r C 4 -Alkoxy; 

Napht 1 , Napht 2 unabhangig voneinander fOr einen von Naphthalin abgeleiteten 
zweiwertigen Rest stehen, der 1 oder 2 Hydroxysulfonylgruppen 
aufweist und gegebenenfalls 1, 2 oder 3 weitere Substituenten, 
ausgewahlt unter OH, NH 2t Ci-C 4 -Alkylamino, Ci-C 4 -DialkyIamino 
Ci-C 4 -AIkylsulfonyIamino, Phenylsuifonylamino, 4- 
Methylphenylsulfonylamino, Ct-C^AIkylaminosulfonyl, Di-Ci-C^ 
alkylaminosulfonyl, Phenylaminosulfonyl, 4- 
Methylphenylaminosulfonyl und Resten NHC(0)R x , worin R x fOr 
Wasserstoff, G|-C 4 -Alkyl, Maleinyl oder Phenyl, aufweisen kann; 

fur Pyrazol-1 ,4-diyl steht, das mit dem Stickstoffatom an die 
Gruppe A gebunden ist und gegebenenfalls einen oder 2 Substi- 
tuenten aufweist, die ausgewahlt sind unter Halogen, Ci-C 4 -Alkyl, 
Hydroxy oder d-C 4 -Alkoxy; 

unabhangig voneinander fOr einen 1 ,3,5-Triazin-2,4<liyl-Rest 
stehen, der gegebenenfalls noch ein Halogenatom, eine Methyl- 
gruppe oder eine Methoxygruppe als Substituenten aufweist, 
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und den Metallkomplexen dieser Farbstoffe. 

9 Verfahren nach einem der vorhergehenden AnsprOche, wobei man das Leder 
zunachst mit der wassrigen Flotte, enthaltend wenigstens einen Farbstoff F, bei 
einem pH-Wert im Bereich von 3 bis 6,5 behandelt und anschlieflend in der Flot- 
te einen pH-Wert von wenigstens 7,5 einstellt. 

1 0. Verfahren nach einem der AnsprOche 1 bis 7, wobei die Farbung als einstufiges 
Verfahren durchgefOhrt wird. 

1 1 . Verfahren nach einem der vorhergehenden AnsprOche, wobei die Farbung vor 
der Nachgerbung durchgefOhrt wird. 

12. Verfahren nach einem der vorhergehenden AnsprOche, wobei die Farbung bei 
Temperaturen im Bereich von 10 bis 60°C erfolgt. 

13 Verwendung von Farbstoffen F, die wenigstens eine der in Anspruch 1 definier- 
ten, unter alkalischen Bedingungen aktivierbare Gruppe der Formel A aufwe.sen, 
und von deren Mischungen zum Farben von Leder bei pH ;>7,5. 

14. Farbstoffe F der allgemeinen Formeln lla, Ilia oder IVa 

Dk 1 -N=N-Napht 1 -N=N-Tk 1 -[N=N-Kk 1 ]k-N=N-Dk 2 (»a) 
Dk i. N =N-Napht 1 -N=N-Tk 1 -N=N-Kk 1 -N=N-Tk 2 -N=N-Napht 2 -N=N-Dk 2 (Ilia) 

Dk 1 -N=N-Napht 1 -N=N-Tk 1 -N=N-Napht 2 -N=N-Dk 2 (IVa) 

worin Dk 1 Dk 2 Napht 1 , Napht 2 und Kk 1 die zuvor genannten Bedeutungen auf- 
weisen k fQr 0 oder 1 steht, und worin Tk 1 und Tk 2 unabhangig voneinander fOr 
einen von Diphenyl, Diphenylmethan, 2-Phenylbenzimidazol, Phenylsulfonylben- 
zol Phenylaminosulfonylbenzol, Diphenylamin, Stilben oder Phenylaminocarbo- 
nylbenzol abgeleiteten, zweiwertigen Rest stehen, der gegebenenfalls einen oder 
mehrere der folgenden Reste als Substituenten aufweisen kann: S0 3 H, COOH. 
OH NH 2 N0 2 , Halogen, C r C 4 -Alkyl, wobei Tk 1 in Formel lla nicht fOr einen von 
Diphenylamin abgeleiteten Rest steht, wenn k = 0 ist, und wobei einer oder beide 
Reste Dk 1 und Dk 2 fOr einen Rest der Formel A, wie in Anspruch 1 defintert, ste- 
hen. 

15. Farbstoffe F der allgemeinen Formel lib, 
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A-N=N-Napht 1 -N=N-Tk 1 -N=N-Kk 1 -[N=N-Dk 2 ], 



(Hb) 



worin A, Dk 2 , Napht 1 und Kk 1 die zuvor genannten Bedeutungen aufweisen, n fur 
0 oder 1 steht, und worin Tk 1 fur einen von Diphenyl, Diphenylmethan, 2- 
Phenylbenzimidazol, Phenylsulfonylbenzol, Phenylaminosulfonylbenzol, Diphe- 
nylamin, Stilben oder Phenylaminocarbonylbenzol abgeleiteten, zweiwertigen 
Rest steht, der gegebenenfalls einen oder mehrere der folgenden Reste als Sub- 
stituenten aufweisen kann: SO a H, COOH, OH, NH 2 , N0 2 , Halogen, d-C^AIkyl, 
wobei Tk 1 nicht fOr einen von Diphenylamin abgeleiteten Rest steht, wenn n - 0 
ist, und wobei Rest Dk 2 auch fOr einen Rest der Formel A, wie in Anspruch 1 de- 
finiert, stehen kann. 

Farbstoffe nach Anspruch 14 oder 15, worin Tk 1 und/oder Tk 2 in den Formeln Ha, 
lib, Ilia oder IVa fQr einen Rest der allgemeinen Formel 



steht, worin ""die Bindungen zu den Azogruppen darstellen. 

Farbstoffe nach einem der AnsprQche 14 bis 16, worin Napht 1 und/oder Napth 2 
fOr einen bivalenten Rest der allgemeinen Formel 



stehen, worin R 1 und R 2 unabhangig voneinander Wasserstoff, OH, NH 2 oder 
NHC(0)R 3 bedeuten. worin R 3 fOr Wasserstoff, d-C^AIkyl, Maleinyl oder Phenyl 
steht, und wenigstens einer der Reste R 1 und R 2 von Wasserstoffverschieden ist, 
— - die Bindungen zu den Azogruppen darstellen, s und t fur 0 oder 1 stehen und 
die Summe s + 1 den Wert 1 oder 2 hat. 

Farbstoffe nach einem der Anspruche 14 bis 17, worin einer oder beide der Res- 
te Dk 1 und Dk 2 fur einen der in Anspruch 7 definierten Reste A1 bis A12 stehen. 

Gefarbtes Leder, erhaltlich durch ein Farbeferfahren nach einem der Anspruche 
1 bis 12. 





(so 3 -) s 



(so 3 -) t 
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20. Leder nach Anspruch 1 9, fOr die Segmente Handschuh. Schuh, Auto. Bekleidung 
oder Mobel. 
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Zusammenfassung 

Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zum Farben von Leder mit wenigstens 
einem Farbstoff F, der wenigstens eine unter alkalischen Bedingungen aktivierbare 
Gruppe der Formel A; 




(A) 



aufweist, worin 



— - die Bindung zum Rest des Farbstoffmolekuls darstellt; 

X fOr einen eiektronenziehenden Rest steht, 

k fur 1, 2 oder 3 steht, 

n 0 oder 1 bedeutet, und 

B fOr eine Gruppe CH=CH 2 oder eine Gruppe CH 2 -CH2-Q steht, worin Q e.ne unter 

15 alkalischen Bedingungen abspaltbare Gruppe steht, 

umfassend die Behandlung des Leders mit einer wassrigen Flotte, enthaltend wenigs- 
tens einen Farbstoff F, bei einem pH-Wert von wenigstens 7,5. Die vorliegende Erfin- 
dung betrifft auch neue Farbstoffe, die zum Reaktiv-Farben von Leder besonders ge- 
20 eignetsind. 
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